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(54) Wassrige Polymerdispersionen 

(57) Wassrige Dispersionen herslellbar unler Ver- 
wendung von 

(A) organischer Verbindung, ausgewahit aus der 
Gruppe bestehend aus Organosiliciumverblndun- 
gen, Polyurethanen und deren Ausgangsverbin- 
dungen, wie zunn Beispiel Polyolen und Polyisocya- 
naten, vernetzten (Poly)Epoxiden und deren Aus- 
gangsverbindungen, wie un- und teilvernetzte(Po- 
ly)epoxiden, (Poly)Aminen, (Poly)-Amidoaminen, 
(Poly)Mercaptanen, (Poly)Carbonsauren, (Poly) 



Carbonsaureanhydriden, Acrylaten und deren Aus- 
gangsverbindungen und Polysulphide bildenden 
Polymeren, 

(B) Partll<el,diezumTeilmitWasserbenetzbarsind, 

(C) Wasser und 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft wassrige Dispersionen von Polymeren, die sich nach Entfernen von Wasser in Elasto- 
mere Oder Harze uberfuhren lassen, Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung als Dicht-, Kleb- und 
5 Beschichtungsmassen. 

[0002] Aus Umweltschutzgrunden istes geboten in chemischen Zubereitungen auf fluchtige organisclne Bestandteile 
zu verziclnten. Deslialb finden immer melir wassrige Systeme Verwendung. 

[0003] Wassrige Dispersionen von Polymeren, insbesondere solche, die sich nacln Entfernen von Wasser in Elasto- 
mere oder Harze iiberfulnren iassen, sind seit langem bekannt. Sie bestelnen im wesentliclien aus einem linearen 

10 Polymer, einem Emulgator und Wasser. Daruberhinaus istes bekannt nochweitereStoffewieVernetzer, Haftvermittler, 
Vernetzungskataiysatoren und nicfitverstarkende Fiillstoffe zuzusetzen. Als Polymere werden solclie mit reaktiven 
Endgruppen eingesetzt. Es konnen sowolil die fertigen Polymere direkt mit Wasser und Emulgator zu einer Emulsion 
verarbeitet werden oder es werden zunachst Ausgangsstoffe fur die Polymere emulglert, woran sich ggf. eine Emul- 
sionspolymerisation, -poiykondensation, -polyaddltion, Strahlenvernetzung oder thennlsche Vernetzung anschlleBen 

'5 kann. Die Polymeremulslon kann dann mit eIner Vernetzerkomponente und Katalysatoren jewells in Substanz oder 
als Emulsion sowie welteren Bestandtellen, wie Fullstoffen, Haftvermittlern, etc. vermlscht werden. 
[0004] Wassrigen Dispersionen von Organopolyslloxanen werden bisher Im allgemelnen durch organlsche Emulga- 
toren stabilisiert. Es werden kationaktive, anionaktive, ampholytische sowIe nichtionische Emulgatoren verwendet. Als 
beispieihafte Schriften seien hier EP 365 439 A und EP 665 882 A genannt. 

20 [0005] in US 4 221 688 und US 4 427 811 sind Siliconpolymeremulsionen beschrieben, die belm Entfernen von 
Wasser zu Eiastomeren ausharten und durch anionische Emulgatoren stabilisiert werden. Zusatzlich enthalten diese 
Emulsionen kolloidales Slllclumdioxid zur Verbesserung dermechanischen Eigenschaften. Daruberhinaus werden in 
US 5 162 429 Siliconpolymeremulsionen bestehend aus mit anionischem Emulgator stabilisierter Emulsion des Poly- 
mers und mit anionischem Emulgator stabilisierter Dispersion von pyrogener Kieselsaure in Wasser beschrieben. Die 

25 pyrogene Kieselsaure dient hierbel als verstarkender Fullstoff. 

[0006] Die bisher bekannten wassrigen Dispersionen von Polymeren, die sich nach Entfernen von Wasser In Ela- 
stomere uberfuhren lassen, haben meist den Nachtell, dass sle schlechte Haftung auf Substraten erzlelen, Insbeson- 
dere dann, wenn Feuchtlgkeit einwirkt. Dies wird auf den hohen Gehalt an Emulgator, der zur Erzeugung eIner aus- 
reichenden Lagerstabiiitat notwendig ist, zuriickgefuhrt. 

30 [0007] Pickering stelite um 1910 erstmals Parafin-Wasser-Emulsionen her, die er nur durch Zusatz verschiedener 
Feststoffe, wiebasisches Kupfersulfat, baslsches Eisensulfat oderanderiVletallsaIze, stabilisierte. DIese Artvon Emul- 
sionen wird auch "Pickering-Emulsionen" genannt. Grundlegende Untersuchungen haben gezeigt, dass ein Charak- 
lerislikum fiir Pickering-Emulsionen ist, dass Feststoffpartikel an der Grenzflache zwischen den beiden flusslgen Pha- 
sen angeordnet sind und dort eine Barriere gegen das Verschmelzen der Fliissigkeltstropfchen bilden, 

35 [0008] Gegenstand der Erfindung sind wassrige Dispersionen herstellbar unter Verwendung von 

(A) organischerVerbindung, ausgewahltaus der Gruppe bestehend ausOrganoslllclumverblndungen, Polyuretha- 
nen und deren Ausgangsverbindungen, wIe zum Belsplel Polyolen und Polylsocyanaten, vemetzten (Poly)Epoxi- 
den und deren Ausgangsverbindungen, wie un- und tellvernetzte(Poly)epoxlden, (Poly)Amlnen, (Poly)-Amldoami- 

40 nen, (Poly)Mercaptanen, (Poly)Garbonsauren, (Poly)Garbonsaureanhydrlden, Acrylaten und deren Ausgangsver- 

bindungen und Polysulphide blldenden Polymeren, 

(B) Partlkei, die zum Tell mit Wasser benetzbar sind, 

(C) Wasser und 
ggf. welteren Stoffe. 

45 

[0009] Bevorzugt sind die erfindungsgemaf3en Dispersionen im wesentlichen frei von herkommllchen, bei Raum- 
temperatur und dem Druck der umgebenden Atmosphare nicht-partlkularen flusslgen und festen, rein organlschen 
oberflachenaktlven Substanzen, wie nichtlonlschen, katlonischen und anionlschen Emulgatoren ("organlsche Emul- 
gatoren"). 

50 [0010] NIcht-partlkulare Emulgatoren helBt hIer keine Partikel und Kollolde, sondern Molekiile und Polymere, folgend 
der Definition von iVIolekulen, Polymeren, Kollolde und Partikel wie gegeben in Dispersionen und Emulsionen, G. La- 
galy, O. Schuiz, R. Zindei, Steinkopff, Darmstadt 1997, ISBN 3-7985-1087-3, S.I -4. 

im allgemelnen weisen diese organlschen Emulgatoren eine GroBekleiner 1 nm, eine IVolmasse < 1 0 000 g/IVIol, einen 
Kohlenstoffgehalt > 50 Gew.-%, bestimmbar durch Elementaranalyse, sowIe eine Mohs'sche Harte kleinerals 1 auf. 
S5 Zugleich weisen die Emulgatoren, von denen die erflndungsgemaBen Dispersionen Im wesentlichen frel sind, zumelst 
eine Loslichkeit In Wasser bei 20°C und dem Druck der umgebenden Atmosphare, also 900 bis 1100 hPa, homogen 
Oder in IVlicellen-Form von groBer 1 Gew.-% auf. 

[0011] Die erflndungsgemaBen Dispersionen konnen solche organlschen Emulgatoren bis zu einer maximalen Kon- 
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zentration von kleiner als 0,1 mal, bevorzugt kleiner als 0,01 mal, besonders bevorzugt kleiner als 0,001 mal, insbe- 
sondere kleiner als 0,0001 mal der kritlschen MIcellkonzentratlon dieseroberflachenaktiven Stoffe in der Wasserphase 
enthalten; dies entsprlchteiner Konzentration dieseroberflachenaktiven Substanzen, bezogen auf das Gesamtgewiclit 
der erfindungsgemaBen Dispersion von kleiner 10 Gew.-%, bevorzugt kleiner 2 Gew.-%, besonders bevorzugt kleiner 
1 Gew.-%, Insbesondere 0 Gew.-%. 

[0012] Bel Komponente (A) kann es sich um alle monomeren, oligomeren und polymeren Verbindungen handein, 
die auch bisher dispergiert werden konnten, wobei diese Verbindungen linear, verzweigt Oder cyclisch sein konnen. 
Bei Komponente (A) kann es sich um reaktive Verbindungen handein, die nach Entfernen des Wassers in Elastomere 
und/oder Harze ubergefiihrt werden konnen, oder um nichtreaktive Verbindungen, die nach Entfernen des Wassers 
unverandert vorliegen. 

[0013] Beispiele fur Komponente (A) sind Organosiliciumverbindungen, wie Organo(poly)sjlane, Organo{poly)silD- 
xane, Organo(poly)silazane und Organo(poly)silcarbane; Polyolefine, wie silyiterminierte Polyisobutylene (z.B. erhalt- 
lich unter der IVIarke Epion von Kaneka Corp., Japan); Polyurethane, Polyole, wie Hydroxy-haltlge Polyester, Hydroxy- 
haltige Polyether, IVIethyldimethoxysilylpropyl terminierte Polypropylenglycole (z.B. erhaltlich als "MS-Polymere" von 
der Fa. Kaneka Corp. Japan), Hydroxy-haltlge Polyacrylate; Polylsocyanate, wie allphatische und aromatlsche Poly- 
isocyanate, Isocyanat terminierte Polyurethan-Prapolymere, hergestellt durch Umsetzung von Polyolen mit Polylso- 
cyanaten Im Uberschuss, sowie deren silyiterminierte Derlvate (z.B. erhaltlich unter der Bezelchnung DESMOSEAL® 
von der Bayer AG, Deutschland); (Poiy)Epoxyverbindungen, wie Bisphenol A baslerende Epoxide, monomere, oligo- 
mere und polymere Glycidoxy-Funktionen enthaltende Verbindungen, wie Digiycidyletherbaslerend auf Bisphenol A, 
Epoxy-Novolac-Grundstoffe und Harze, Epoxyalkydharze, Epoxyacrylate, aliphatische Epoxide wie lineare Alkylen- 
bisglycidylether und cycioaliphatische Glycidylether, wie 3,4-Epoxycyclohexyi-3,4-Epoxy-Cyclohexane-Carboxylate 
und aromatlsche Epoxide, wie Triglycidylether von p-Aminophenol und Triglycidylether von iVethyiendianilin; (Poly) 
Amine, wie cyclische und lineare Amine, wie Hexamethylendiamin, aromatische Amine, wie 4,4'-l\/lethylen-bis 
(2,6-diethylanilin), Bis-(2-aminoalkyl)-Polyalkylenoxid, wie Bis-(2-aminopropyl)-Polypropyienglycol und Jeffamine, 
(Poly)Amldoamlne, (Poly)Mercaptane, (Poly)-Carbonsaure, (Poly)Carbonsaureanhydrlde; Acrylate und deren Ester, 
wie Glycidylacrylate, Alkylacrylate und deren Ester, Methacrylate und deren Ester, Polysulphide bildende Polymere 
und Polysulflde, wie Thioplaste (z.B. erhaltlich unter der Marke Thiokol der Fa. Toray Thiokol Co. Ltd.). 
[0014] Beispiele fur Epoxyverbindungen sind Alkylenblsglycldylether, wie 



CH3-CH-CH2-O- (CH2)4 -O-CH2-CH-CH2 



[001 5] Bisphenol A baslerende DIGIycldylether, wie 




mit n bevorzugt von 0 bis 1 0, besonders bevorzugt 0 bis 5 

[001 6] Beispiele fur Epoxy-Novolac-Harze, wie solche der Formel 




1-CH2-CH-CH2 
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bifunktionelle Epoxyverbindungen, wie 



o 

C-O-CHv 



trifunktionelle Epoxyverbindungen, v 




25 tetrafunl<tionelle Epoxyverbindungen, wie 



[0017] Die zur IHersteiiung der erfindungsgemaBen Dispersionen verwendete Komponente (A) ist bei Raumtempe- 
ratur und dem Drucl< der umgebenden Atmosphare, aiso zwischen 900 und 11 00 hPa, fiiissig oder test. 
[0018] Faiis die erfindungsgemaB eingesetzte Komponente (A) fiiissig ist, hat sie eine Visltositat von bevorzugt 1 
bis 10 000 000 mm2/s, besonders bevorzugt von 100 bis 500 000 mm^/s, im Besonderen bevorzugt von 1000 bis 

350000 mm2/s, jeweils bei 25°C, 

[0019] Vorzugsweise liandelt es sich bei Komponente (A) um Organosiiiciumverbindungen, besonders bevorzugt 

um seiche enthaltend Einheiten der Formei 



(OR^)bX,SiO(4.,.,.,)^ 



wobei 

R glelche oder verscliiedene SiC-gebundene Kohienwasserstoffreste mit 1 bis 1 8 Kohienstoffatomen, die gegebenen- 
falls mit Haiogenatomen, Aminogruppen, Ethergruppen, Estergruppen, Epoxygruppen, IVlercaptogruppen, Cyanogrup- 
pen Oder (Poiy)glykoiresten substituiertsind. wobei ietztere aus Oxyethylen- und/oderOxypropyleneinheiten aufgebaut 
sind, bedeutet, 

R'' gleich oder verschieden sein l<ann und Wasserstoffatom oder gegebenenfalis substituierter Kohienwasserstoffrest, 
der mit Sauerstoffatomen unterbrochen sein kann, bedeutet, 

X gieich oder verschieden sein kann und Haiogenatom, Pseudohaiogenrest, Si-N-gebundene Aminreste, Amidreste, 
Oximreste, Aminoxyreste und Acyioxyreste bedeutet. 
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a 0, 1 , 2 Oder 3, bevorzugt 1 Oder 2, ist, 

b 0, 1 , 2 Oder 3 ist, bevorzugt 0, 1 Oder 2, und 

c 0, 1 , 2 Oder 3, bevorzugt 0 oder 1 , besonders bevorzugt 0, ist, mit der MaOgabe, dass die Summe aus a+b+c l^leiner 
Oder gleich 4 ist. 

5 [0020] Bel den erfindungsgemaB als Komponente (A) eingesetzten Organosiliciumverbindungen kann es sich so- 
wohl urn Silane handein, d.h. Verbindungen der Formel (I) mit a+b+c=4, ais aucln urn Siioxane, d.h. Verbindungen 
entlnaitend Einheiten det Formei (i) mit a+b+c<3. Vorzugsweise handeit es sich bei den erfindungsgemaB eingesetzten 
Organosiiiciumverbindungen enthaitend Einlneiten der Formel (i) um Organopoiysiioxane, insbesondere um soiche, 
die aus Einlneiten der Formei (I) bestehen. 

10 [0021] Beispieie fur Kohienwasserstoffreste R sind Alkylreste, wie der iVIettiyi-, Ethyi-, n-Propyl-, Iso-Propyi-, 1-n- 
Butyl-, 2-n-Butyi-, iso-Butyl-, tert.-Butyi-, n-Pentyl-, iso-Pentyl-, neo-Pentyi-, tert.-Pentyirest; Hexyireste, wie der n- 
Hexylrest; Heptylreste, wie der n-Heptylrest; Octyireste, wie der n-Octyirest und iso-Octylreste, wie der 2,2,4-Trime- 
thylpentylrest; Nonylreste, wie der n-Nonyirest; Decyireste, wie der n-Decylrest; Dodecyireste, wie der n-Dodecyirest; 
Octadecyireste, wie der n-Octadecyirest; Aikenyireste, wie der Vinyi- und der Allylrest; Cycioaikyireste, wie Cyclopen- 

'5 tyi-, Cyciohexyi-, Cycioheptyireste und Methylcyciohexylreste; Aryireste, wie der Phenyi-, Naplitliyl-, Antliryl- und 
Phenanthrylrest; Alkarylreste, wie o-, m-, p-Tolyireste, Xylylreste und Ethyiphenyireste; Aralkyireste, wie der Benzyirest, 
der aipha- und der beta-Phenyiethyirest. 

[0022] Beispieie fur substituierte Kolilenwasserstoffreste R sind haiogenierte Reste wie der 3-Chiorpropylrest, der 
3,3,3-TrifiuorpropyirBst, Chiorphenyireste, Hexafiuorpropylreste, wie der 1-Trifiuormethyi-2,2,2-trifiuorethyirest; der 

20 2-{Perfluorhexyl)-ethylrest, der 1,1,2,2-Tetrafiuoretlnyloxypropylrest, der 1-Trifluormethyl-2,2,2-trifluorethyloxypropyl- 
rest, der Perfiuorisopropyioxyethylrest, der Perfiuorisopropyloxypropyirest; durch Aminogruppen substituierte Reste, 
wie der N-(2-aminoethyi)-3-aminopropylrest, der S-Aminopropylrest, der 3-(Cycioliexyiamino)propyirest, der Amlno- 
methylrest, der Cyciohexylaminometliyirest und der Diethylaminomethyirest; etfierfunktioneiie Reste, wie der Z-Us- 
tfioxypropyirest, der iVIethoxymetfiylrest, der3-Ethoxypropyirest und der Acetoxymetfiyirest; cyahofunktioneiie Reste, 

25 wie der 2-Cyanoethyirest; esterfunktioneiie Reste, wie der iVIethacryioxypropyirest; epoxyfunktioneiie Reste, wie der 
Glycidoxypropylrest und schwefelfunktionelle Reste, wie der 3-l\^ercaptopropylrest. 

[0023] Bevorzugt ais Reste R sind Kohienwasserstoffreste mit 1 bis 1 0 Kohienstoffatomen, wobei besonders bevor- 
zugt mindestens 80 %, insbesondere mindestens 90 %, der Reste R iVIethyireste sind. 
[0024] Beispieie fur Reste sind die fiir Rest R angegebenen Beispieie. 
30 [0025] Bevorzugte Reste R'' sind Wasserstoffatom und Alkylgnjppen mit 1 bis 6 Kohienstoffatomen, besonders be- 
vorzugt Wasserstoffatom und iVIethyi- sowie Ethylreste, insbesondere Wasserstoffatom. 

[0026] Beispieie fiir X sind Haiogenatome, wie Chloratome, Bromatome, Pseudohalogenide, wie -CN und -OCN, 
Aminreste wie Diethylaminound Cyciohexylaminorest, Amidreste wie N-IVIethyiacetamido- und Benzamidorest, Amin- 
oxyreste wie Diethylaminoxyrest und Acyloxyreste wie der Acetoxyrest, wobei Chloratome bevorzugt sind. 
35 [0027] Bei der Komponente (A) handell es sich um handelsiibliche Stoffe bzw. konnen nach in derorganischen bzw. 
siiioiumorganischen Chemie gangigen Methoden hergesteiit werden. 

[0028] Bei der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (B) handeit es sich um zum Teii mit Wasser benetzbare 
Partikel, d.h. die nicht voiistandig mit Wasser benetzbar sind und nicht vollstandig Wasser-unbenetzbar sind. 
[0029] Bei der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (B) handeit es sich um bei Raumtemperatur und dem 

40 Druck der umgebenden Atmosphere, aiso zwischen 900 und 1100 hPa, teste Partikei. 

[0030] Die Partikei der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (B) weisen bevorzugt eine Loslichkeit in Wasser 
bei pH 7,33 und einem Eiektroiythintergrund von 0,11 iVlol undeinerTemperaturvon 37°C von kieiner0,1 g/l, besonders 
bevorzugt von kieiner als 0,05 g/i, auf , bei dem Druck der umgebenden Atmosphare, aiso zwischen 900 und 1 1 00 hPa. 
[0031] Bevorzugt weisen die erfindungsgemaB eingesetzten Partikei (B) einen mittieren Durchmesser groBer 1 nm, 

45 vorzugsweise von 1 bis 5000 nm, besonders bevorzugt von 1 0 bis 1000 nm, insbesondere von 100 bis 600 nm, spezieil 
ausgewahit von 200 nm bis 500 nm, auf, jewells gemessen bevorzugt mitteis dynamischer Lichtstreuung. 
[0032] Bevorzugt weisen die erfindungsgemaB eingesetzten Partikei (B) eine Molmasse groBer 10 000 g/i\/loi, be- 
sonders bevorzugt eine IVIoimasse von 50 000 bis 50 000 000 g/IVIoi, insbesondere von 1 00 000 bis 1 0 000 000 g/IVIol, 
auf, jeweiis gemessen bevorzugt mitteis statischer Lichtstreuung. 

50 [0033] Bevorzugt weisen die erfindungsgemaB eingesetzten Partikei (B) eine spezifische BET-Oberflache von 30 
bis 500 m2/g, besonders bevorzugt 100 bis 300 m^/g, auf. Die BET-Oberflache wird nach bekannten Verfahren ge- 
messen, bevorzugt gemaB Deutscher Industrie Nonn DiN 66131 und DIN 66132. 

[0034] Bevorzugt weisen die erfindungsgemaB eingesetzten Partikei (B) einen Kohienstoffgehait von kieiner 50 Ge- 

wichtsprozent auf. 

55 [0035] Bevorzugt weisen die erfindungsgemaB eingesetzten Partikei (B) eine Mohs'sche Harte groBer ais 1 , beson- 
ders bevorzugt groBer ais 4, auf. 

[0036] Vorzugsweise handeit es sich bei der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (B) um Partikei mit einem 
Kontaktwinkel THETA von 0 bis 1 80°, besonders bevorzugt 30 bis 150°, insbesondere 45 bis 135°, jeweiis gemessen 
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an der PhasengrenzeWasser-Luft bei einerTemperaturvon 25°C und dem Druck der umgebenden Atmosphare, also 
zwischen 900 und 1100 hPa. 

[0037] Vorzugsweise weisen die Partikel (B) eine Obetflachenenergie gamma von 30 bis 72,5 mJ/m^ auf bei einer 
Temperatur von 25°C und dem Druck der umgebenden Atmospliare, also zwischen 900 und 1100 hPa. 

5 [0038] Vorzugsweise weisen die erfindungsgemaB eingesetzten Partikel (B) einen Dispersions-Anteil der Oberfla- 
chenenergie gamma-s-D von 40 bis 80 mJ/m^, bevorzugt 50 bis 70 mJ/m^, besonders besonders bevorzugt 60 bis 70 
mJ/m^ auf, bei einerTemperaturvon 25°C und dem Druck der umgebenden Atmosphare, also zwischen 900 und 1100 
hPa. Gemessen wird der DIsperslons-Antell der Oberflachenenergie gamma-s-D zum Beisplel gemaB "Inverse Gas- 
chromatographie"-"Characterlsation of Polymers and other Materials", 391 ACS Symposium Series, D R Lloyd, Th C 

10 Ward, H P Schrelber, Chapter 18, pp 248-261, ACS, Washington DC 1989, iSBN 0-841 2-1 61 0-X. 

[0039] Beispiele fur die erfindungsgemaB eingesetzte Komponente (B) sind Silikate, Aluminate, Titanate, Alumini- 
umsohichtsilikate, wie Bentonite, wie Montmorillonite, Smektite und l-iektorite; l\^etalloxide, wie Silicium-, Aluminium-, 
Titan-, Nickel-, Cobalt-, Eisen-, Mangan-, Chrom- und Vanadiumoxide; Ru3e, wie FlammruBe, OfenruBe, sogenannte 
Furnace-Rul3e und sogenannte "Carbon Black"-RuBe; und Nitride und Carbide, wie Bornitrid, Borcarbid, Silioiumnitrid 

15 und Siliciumcarbid, mit der IVIaBgabe, dass die genannten zum Tell mit Wasser benetzbar sind. 

[0040] Bevorzugt handelt es sich bei Komponente (B) um anorganische, zum Teil mit Wasser benetzbare Oxide, 
insbesondere um IVIetalloxide mit einem kovalenten BIndungs-Anteii in der i\^etall-Sauerstoff-Bindung, wie z.B. teste 
Oxide der Haupt- und Nebengruppenelemente, wie der3. Hauptgruppe, wie Bor-, Aluminium-, Gallium- und Indlumoxld, 
der 4, Hauptgruppe wie Slliclumdioxld, Germaniumdioxid, und Zinnoxid sowie -dioxld, Bleloxid und - dioxld, und ein 

20 Oxid der 4. Nebengruppe, wie Titandioxid, Zirkonoxid und Hafniumoxid. 

[0041] Bevorzugt handeit es sich bei den erfindungsgemaR eingesetzten, zum Teil mit Wasser benetzbaren Metai- 
loxiden (B) um Aluminium(lll)-, Titan(IV)- und Siiicium(iV)oxide, wie nasschemisch hergestellte, beispielsweise gefailte 
Kieselsauren oder Kieselgele, oder in Prozessen bei erhohter Temperatur hergestellte Aluminiumoxide, Titandioxide 
Oder Siliciumdioxide, wie zum Beisplel pyrogen hergestellte Aluminiumoxide, Titandioxide oder Siliciumdioxide oder 

25 Kieselsauren, wobei zum Teil mit Wasser benetzbare Kieselsaure besonders bevorzugt ist. 

[0042] Im Rahmen der vorliegenden Erfindung soil die Bezeichnung Kieselsaure wie auch Sillciumdioxid als unter 
den Oberbegriff "Metalloxid" fallend betrachtet werden. 

[0043] Die bevorzugte Ausgangs-Kieselsaure, aus der die in den erfindungsgema3en Disperslonen eingesetzte, 
zum Teil mit Wasser benetzbare Kieselsaure hergestellt wird, kann auf beliebige an sich bekannte Weise, wie bei- 

30 spielsweise in einer Flammenreaktion aus Haiogen-siliciumverbindungen hergestellt werden, z.B. aus Siliciumtetra- 
chlorld Oder Halogen-Organosiiiciumverbindungen wie ly/lethylchlorsllanen, wie Methyltrichiorsiian, oder Hydrogen- 
chlorsilanen wie Hydrogentrichiorsiian oder anderen Hydrogenmethylchlorsilanen, wie Hydrogenmethyldichiorsiian 
Oder Alkylchlorsilanen, auch im Gemisch mil Kohlenwasserstoffen, oder beiiebigen verspruhbaren und, bevorzugt, 
verfluchtlgbaren Gemischen aus Organosiiiciumverbindungen, wie genannt, und Kohlenwasserstoffen, wobei es sich 

35 bei der Flamme um eine Wasserstoff-Sauerstoff-Flamme oder auch eine Kohlenmonoxid-Sauerstoff-Flamme handein 
kann. Die Herstellung der Kieselsaure kann dabei wahlwelse mit und ohne zusatzlichem Zusatz von Wasser erfolgen, 
zum Beisplel im Schritt der Relnigung; bevorzugt ist kein Zusatz von Wasser. 

[0044] Bevorzugt werden zur Herstellung der erflndungsgemaBen Disperslonen als Komponente (B) teilhydropho- 
bierte, besonders bevorzugt teilsilylierte, Feststoffpartikel eingesetzt, insbesondere solche, die an Ihrer Oberflache 
40 OH-Gruppen tragen. 

[0045] Teilwelse silyllert bedeutet hier, dass weder die gesamte Partikel-Oberflache unsilyliert ist, noch dass die 
gesamte Partikel-Oberflache silyliert ist. 

[0046] Der Bedeckungsgrad t der Oberflache der Feststoffpartikei mit Siiyliermittelresten ist dabei, bezogen auf die 
Gesamt-Partikel-Oberflache, bevorzugt 5 bis 95 %, besonders bevorzugt 5 bis 50 %, insbesondere 1 0 bis 30 %. 
45 [0047] Die Bedeckung mit Silyliemnittel kann dabei beispielsweise mittels Elementaranalyse, wie z.B. iiber den Koh- 
lenstoffgehalt, ermittelt werden oder durch Bestimmung des Rest-Gehaltes an reaktiven Oberflachen-OH-Gruppen 

des Partikels. 

[0048] Fur pyrogenes Sillciumdioxid bedeutet Teilsilyllerung hier, dass der Gehalt an nicht-silylierten Oberflachen- 
sllanolgruppen an der Siliciumdioxidoberflache sich zwischen bevorzugt maximal 95 % und minimal 5 %, besonders 
50 bevorzugt von 95 bis 50 %, insbesondere 90 bis 70 %, des Ausgangs-Siliciumdioxids bewegt. 

[0049] Dies bedeutet, dass die Dichte der Oberflachensilanolgruppen SiOH sich vorzugsweise zwischen minimal 
0,1 und maximal 1 ,7, bevorzugt von 0,9 bis 1 ,7, besonders bevorzugt von 1 ,25 bis 1 ,6, SiOH pro nm^ Partikeloberflache 
bewegt. 

[0050] Fur ein Ausgangs-Siliciumdioxid von 200 m^/g spezifischer Oberflache, das zur Silylierung herangezogen 
55 werden kann, bedeutet dies vorzugsweise zwischen minimal 0,03 mlVlol/g SiOH und maximal 0,57 mlVlol/g SiOH, be- 
vorzugt 0,3 bis 0,57 mMol/g SiOH, besonders bevorzugt 0,42 bis 0,54 mMol/g SiOH; fiir ein Sillciumdioxid mit geringerer 
bzw. groBerer Oberflache bedeutet dies linear proportional mehr oder weniger Oberflachensilanolgruppen SIOH. 
[0051] Verfahren zur Teilhydrophobierung bzw. Teilsilyllerung von Feststoffpartikel sind bereits bekannt. 
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[0052] Vorzugsweise weist die Ausgangs-Kieselsaure eine spezifische BET-Oberflache von 25 bis 500 m^/g auf. 
Die Ausgangs-Kieselsaure weist vorzugsweise Aggregate (Definition nacli DIN 53206) im Bereich von Durchmessern 
100 bis 1000 nm auf, wobei die Kieselsaure aus Aggregaten aufgebaute Agglomerate (Definition nach DIN 53206) 
aufweist, die in Abhangigkeit von der auBeren Scherbelastung (z.B. Messbedingungen) GroBen von 1 bis 500 ^im 

5 aufweisen. 

[0053] Vorzugsweise weist die Ausgangs-Kieselsaure eine fraktale Dimension der Oberflache von vorzugsweise 
kleiner oder gleicli 2,3 auf, wobei die fraktale Dimension der Oberflache Dg hierbei def iniert ist als: Partikel-Oberflache 
A ist proportional zum Partikel-Radius R hoch D^. Vorzugsweise weist die Ausgangs-Kieselsaure eine Dichte an zu- 
ganglichen, d.h. einer cliemischen Reaktion zugangiichen, Oberflaclien-Silanoigruppen SiOH von bevorzugt 1,5 bis 

10 2,5 SiOH pro nm^ spezifisclier Oberflache, besonders bevorzugt 1 ,6 bis 2,0 SiOH pro nm^, auf. 

[0054] Zur Herstellung der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (B) konnen als Ausgangs-Kleselsauren bei 
hoherTemperatur (groBer 1000°C) hergestellte Kieselsauren eingesetzt werden, wobei pyrogen hergestellte Kiesel- 
sauren besonders bevorzugt sind. Es konnen hydrophile Kieselsauren eingesetzt werden, diefrlsch hergestellt direkt 
aus dem Brenner kommen, zwischengelagert oder bereits handelsublich verpackt sind. 

15 [0055] Als Ausgangs-Kleselsauren konnen unverdichtete, mit Stampf- oder Klopfdichten kleiner 60 g/l, aber auch 
verdichtete, mit Stampf- oder Klopfdchten groBer 60 g/l, Kieselsauren eingesetzt werden. 

[0056] Als Ausgangs-Kleselsauren konnen Gemische aus verschiedenen Kieselsauren eingesetzt werden, so z.B. 
l\^isohungen aus Kieselsauren unterschiedlicher BET-Oberflache. 

[0057] Bevorzugt konnen zur Sllylierung von Feststoffpartlkein Organoslllclumverblndungen, wie z.B. 

20 

(I) Organosilane bzw. Organosilazane der Fomnel 

RdSiY4.d (II) 

25 

und/oder deren Teilhydrolysate, 
wobei 

R2 gleich oder verschieden sein kann und einen einwertigen, gegebenenfallssubstituierten Kohlenwasserstoffrest 
mit 1 bis 24 Kohienstoff-Atomen, der durch Sauerstoffatome unterbrochen sein kann, bedeutet, 

30 d gleich 1 , 2 oder 3 bedeutet und 

Y gieich oder verschieden sein kann und Halogenatom, einwertige Si-N-gebundene Stickstoffreste, an den ein 
weiterer Silylrest gebunden sein kann, -0R3 oder -0C(0)0R3 bedeutet, wobei R3 gleich Wasserstoffatom oder 
eIn einwertiger, gegebenenfalls substltulerter Kohlenwasserstoffrest, der durch Sauerstoffatome unterbrochen 
sein kann, bedeutet, 

35 Oder 

(II) lineare, verzweigte oder cyclische Organosiloxane aus Einheiten der Fonnel 

R'^e(OR^,SiO(^,.^^ (Ill), 

wobei 

R'^ gieicli Oder verschieden sein kann und eine der oben fiir R^ angegebenen Bedeutungen hat, 
R5 gieich oder verschieden sein kann und eine fur R^ angegebene Bedeutung hat, 

e 0, 1, 2 Oder 3 ist und 

f 0, 1 , 2, 3 ist, mit der MaBgabe dass die Summe e+f < 3 ist, 

Gemische aus (i) und (ii) 
eingesetzt werden. 

[0058] Bei den Organosiliciumverbindungen, diezur Sllylierung der Feststoffpartikel eingesetzt werden konnen, kann 
50 es sich beispielsweise um Gemische aus Silanen oder Silazanen der Formel (II) handein, wobei solche aus Me- 
thyl-Chlorsilanen einerseits oder Alkoxysilanen und gegebenenfalls Disilazanen andererseits bevorzugt sind. 
[0059] Beispiele fur R2 sind die fiir R oben angegebenen Reste, wobei es sich bevorzugt um den Methyl-, Octyi- 
und Vinyirest handelt, besonders bevorzugt um den Methylrest. 

[0060] Beispiele fiir R2 sind diefijrR oben angegebenen Reste, wobei essich bevorzugt um den Methyl- und Ethylrest 
55 handelt. 

[0061] Beispiele fur Organosiiane der Formel (I) sind Alkylchlorsilane, wie Methyitrichlorsilan, Dimethyldichlorsilan, 
Trimethylchlorsilan, Octylmethyldichlorsilan, Octyltrichlorsilan, Octadecylmethyldichlorsilan und Octadecyltrichlorsilan, 
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Methylmethoxysilane. wie Methyltrimethoxysilan, Dimethyldimethoxysilan und Trimethylmethoxysilan, Methylethoxy- 
silane, wie Methyltriethoxysilan, Dimethyldiethoxysilan undTrimethylethoxysilan, Methylacetoxysilane, wie IVIethyltria- 
cetoxysllan, Dimethyldiacetoxysilan und Trimethylacetoxysilan, Vinyisiiane, wie Vinyltrichlorsiian, Vinylmethyldichlor- 
silan, Vinyldimethylchlorsilan, Vinyltrimethoxysilan, Vinylmethyldimethoxysilan, Vinyldimethylmethoxysilan, 

Vinyltriethoxysilan, Vinylmethyldiethoxysilan und Vinyldimethylethoxysilan, Disilazane wie Hexametliyldisilazan, Divi- 
nyltetramethyldisilazan und Bis(3,3,3-trifluorpropyl)tetramethyldisilazan, Cyclosilazane wie Octamethylcyclotetrasila- 
zan, und Silanole wie Trimethylsilanol. 

[0062] Bevorzugt ist IVIetlnyltrichlorsilan, Dimetlnyldichlorsilan und Trimethylchlorsilan Oder Hexametlnyldisilazan. 
[0063] Beispiele fur Organosiloxane der Formel (III) sind lineare oder cyclische Dialkylsiloxane mit einer mittleren 
Anzahl an Dialkylsiloxyeinheiten von groRer als 3. Die Dialkylsiloxane sind bevorzugt Dimethylsiloxane. Besonders 
bevorzugt sind lineare Polydimethylsiloxane mitfolgenden Endgruppen: Trimethylsiloxy-, Dimethylhydroxysiloxy-, Di- 
methylchlorsiloxy-, IVIethyldichlorsiloxy-, Dimethylmethoxysiloxy-, Methyldimethoxysiloxy-, Dimethylethoxysiloxy-, Me- 
thyldlethoxysiloxy-, Dimethylacetoxysiloxy-, Methyldiacetoxysiloxy- und DImethylhydroxyslloxygruppen, Insbesondere 
mit Trimethylsiloxy- oder Dimethylhydroxysiloxyendgruppen. 

[0064] Bevorzugt haben die genannten Polydimethylsiloxane eine Viskositat bei 25°C von 2 bis 1 00 mPas. 
[0065] Weitere Beispiele fur Organosiloxane sind Siliconharze, im besonderen solche, die als Alkylgruppe Methyl- 
gruppen enthalten, wobei es sich besonders bevorzugt um solche handelt, die R'^gSiO^/g SiO^^-Einheiten enthal- 
ten Oder solche, die R*Si03/2 und gegebenenfalls R'^2Si02/2-Einheiten enthalten, wobei R'^ eine der oben genannten 

Bedeutungen hat. 

[0066] Bevorzugt haben die genannten Siliconharze aus Einheiten der Fonnel (III) eine Viskositat bei 25°C von 500 

bis 5000 mm2/s. 

[0067] Bei Siliconharzen mit einer Viskositat von gr6l3erals 1000 mm^/s bei 25°C sind solche bevorzugt, die sich in 
einem technisch gut handhabbaren Losungsmittel, wie vorzugsweise Alkohole wie IVIethanol, Ethanol, iso-Propanol, 
Ether wie Diethylether, Tetrahydrofuran, Siloxane wie Hexamethyldisiloxan, Alkane wie Cyclohexan oder n-Octan, 
Aromaten wie Toluol oder Xylol, mit einer Konzentration uber 10 Gew.-% und einer IVIischungsviskositat kleiner als 
1000 mm^/s bei einer Temperatur von 25°C und dem Druck der umgebenden Atmosphare losen lassen. 
[0068] Unter den festen Organosiloxanen sind solche bevorzugt, die sich in einem technisch handhabbaren Lo- 
sungsmittel (wie oben definiert) mit einer Konzentration groBer als 10 Gew.% und einer IVIischungsviskositat kleiner 
als 1000 mm2/s bei einer Temperatur von 25°C losen. 

[0069] Bei den zur Herstellung der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (B) verwendeten Stoffe kann es sich 
Jewells um eine einzelne Art wie auch um ein Gemisch aus mindestens zwei Arten derartiger Stoffe handeln. 
[0070] Ein bevorzugtes Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Komponente (B) soil im Foigenden an- 
hand des bevorzugten Ausgangsprodukts Kieselsaure beschrieben werden, wobei pyrogene Kieselsauren besonders 
bevorzugt eingesetzt. 

[0071] Die IHydrophobierung und Silylierung, die zur IHersteiiung der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente 
(B) bevorzugt durchgefuhrtwird, kann als diskontinuierliche Reaktion, d.h. im Batch-Verfahren, oder als kontinuierliche 
Reaktion durchgefuhrt werden, wobei die kontinuierliche Reaktion bevorzugt ist. 

[0072] Die IHydrophobierung und Silylierung kann in einem Schritt realisiert werden oder in 2 oder 3 aufeinanderfol- 
genden Schritten. Das helBt, der Reaktion kann eine Beiadung (Physisorption des Silyliermittels) vorgeschaltet sowie 
der Reaktion vorzugsweise ein Reinigungsschritt nachgeschaltet sein. Bevorzugt sind 3 suksessive Schritte: (1) Be- 
iadung - (2) Reaktion - (3) Reinigung. 

[0073] Die Beladungstemperatur liegt bei vorzugsweise -30 bis 350°C, bevorzugt 20 bis 1 20°C. 
[0074] Die Reaktionstemperaturen reichen vorzugsweise von 50 bis 400°C, besonders bevorzugt von 50 bis 330°C. 
[0075] Die Reaktionszeiten dauern vorzugsweise von 1 I\/Iinutebis24 Stunden, bevorzugt 30 IVIinuten bis4Stunden. 
[0076] Der Reaktionsdruck liegt vorzugsweise im Bereich Normaldruck, d.h, zwischen 900 und 1100 hPa. 
[0077] Die Reinigungstemperatur reicht vorzugsweise von 100 bis 400°C. 

[0078] Eine effektive Bewegung und Durchmischung von Kieselsaure und Silyliermittel wahrend Schritte (1) Beia- 
dung, (2) Reaktion und Reinigung (3) ist notwendig. Dies erfolgt bevorzugt durch mechanische oder gasgetragene 
Ruidisierung. Eine gasgetragene Fluidisierung kann durch alle inerten Gase erfolgen, die nicht zu Nebenreaktionen, 
Abbaureaktionen, Oxidationsvorgangen und Flammen- und Explosionserscheinungen fuhren. Die Leerrohrgasge- 
schwindigkeit ist hierbei von 0,05 bis 5 cm/s, besonders bevorzugt von 0,05 bis 1 cm/s. IVIechanische Fluidisierung 
kann durch Flugelruhrer, Ankerriihrer und sonstige geeignete Ruhrorgane erfolgen. 

[0079] In einer besonders bevorzugten Ausfiihrung wird nur die Gasmenge zugefiihrt, die zur Aufrechterhaltung 
einer sauerstoffarmen Atmosphare ausreicht, bevorzugt weniger als 5 Vol.-%, die Fluidisierung erfolgt dann rein me- 
chanisch. 

[0080] Die Reaktion wird bevorzugt in einer Atmosphare durchgefuhrt, die nicht zur Oxidation der silylierten Kiesel- 
saure fuhrt, d.h. bevorzugt weniger als 10 Vol.-% Sauerstoff, besonders bevorzugt sind weniger als 2,5 Vol.-%, wobei 
beste Ergebnisse bei weniger als 1 Vol.-% Sauerstoff erzielt werden. 
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[0081] Es erfolgt ein effektives Einbringen der Silyliermittel in die Kieselsaure. Handelt es sich bei den Siiyiiermittein 
bei Applil<ationstemperatur urn flussige Verbindungen, warden bevorzugt effel<tive Verdusungstechnil<en eingesetzt. 
VerdCisen in 1-Stoffdusen unter Drucl< (5 bis 20 bar), Verspriihen in 2-Stoffdusen unter Drucl< (Gas und Flussigl<eit 2 
bis 20 bar), Feinstverteilen mit Atomizern, etc. 
5 [0082] Bevorzugt wird das Silyliermittei ais feinstverteiltes Aerosol zugefiigt, wobei das Aerosol eine Sinkgesclnwin- 
digl<eit von vorzugsweise 0,1 bis 20 cm/s und eine TropfengroBe mit einem aerodynamisctien Aquivalentdurctimesser 
von 5 bis 25 |xm aufweist. 

[0083] Watilweise i<6nnen vorzugsweise protische Losemittel hinzugefugt werden, wie flussige Oder verdampfbare 
Alkohole oder Wasser; typische Alkohole sind iso-PropanoL Ethanol und Methanol. Es konnen aucin Gemische der 

10 oben genannten protischen Losemittel zugefiigt werden. Bevorzugt werden keine protischen Losemittel zugesetzt. 
[0084] Walilweise konnen vorzugsweise sau re oder basische Katalysatoren zugesetzt werden. Diese Katalysatoren 
konnen basischen Charakterssein, im Sinne einer Lewis Base oder einer Bronsted Base, wie Ammoniak, odersauren 
Charakters sein, Im Sinne einer Lewis Saure oder einer Bronsted Saure, wie Chlorwasserstoff. Falls Katalysatoren 
eingesetzt werden, handelt es sich bevorzugt urn Spuren, d.h wenigerals 1000 ppm. Besonders bevorzugt werden 

'5 keine Katalysatoren zugesetzt. 

[0085] Der Relnigungsschritt 1st durch Bewegung gekennzeichnet, wobei langsame Bewegung und gerlnges Durch- 
mischen bevorzugt ist. 

[0086] Der Relnigungsschritt ist weiterhin durch erhohten Gaseintrag gekennzeichnet, entsprechend einer Leerrohr- 
gasgeschwindigkeit von 0,001 bis 10 cm/s. 
20 [0087] Zusatzlich kann der Relnigungsschritt ein iVIischen mit mechanischen Ruhrorganen beinhalten. Die Riihror- 
gane werden dabei so eingestelit und bewegt, dass bevorzugt Mischen und Fluidisieren, jedoch nicht volllge Verwir- 
belung eintritt. 

[0088] Zusatzlich konnen wahrend des Siiyiierschrittes Verfahren zur mechanischen Verdlchtung eingesetzt werden, 
wiezum Belspiel Presswalzen, Kugelmiihlen, Kollergange, Schraubenverdichter und Brikettlerer. 

25 [0089] Zusatzlich konnen vor, wahrend oder nach des Sllylierungsschrittes Verfahren zur Desagglomerlerung der 
Kieselsaure eingesetzt werden, wie Stiftmuhlen oder Vorrlchtungen zur Mahlsichtung und/oder Verfahren zur mecha- 
nischen Verdlchtung der Kieselsaure, wie zum Belspiel Presswalzen, oder Verdlchten durch Absaugen des Luft- oder 
Gasinhaltes durch geeignete Vakuummethoden oder andere Verfahren zur mechanischen Verdlchtung wie zum Bel- 
spiel Presswalzen, Kugelmuhien, Koliergange, Schraubenverdichter und Brikettlerer. 

30 [0090] Bevorzugt weisen die erfindungsgemaf3 als Komponente (B) eingesetzten Kieselsauren eine BET-Oberflache 
von 1 70 bis 230 m^/g und einen Kohlenstoffgehalt von 0,1 bis 3 Gewichtsprozent. vorzugsweise von 0,1 bis 1 ,5 Ge- 
wichtsprozent, insbesondere von 0,1 bis 1 Gewichtsprozent, ganz besonders bevorzugt von 0,1 bis 0,7 Gewichtspro- 
zent, auf, jeweils bestimmbar bevorzugt durch Elementaranalyse. 

[0091] Die Hersteliung der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (B) kann auch in situ bei der Herstellung 
35 der erfindungsgemaBen Dispersionen erfolgen. 

[0092] Die erflndungsgemaBen Dispersionen enthalten Komponente (B) In-Mengen von bevorzugt 0,1 bis 50 Ge- 
wlchtstellen, besonders bevorzugt 1 bis 15 Gewlchtstellen, Insbesondere 2 bis 10 Gewlchtstellen, bezogen auf 100 
Gewlchtsteile gesamte Dispersion. 

[0093] Bei den gegebenenfalls eingesetzten welteren Stoffen handelt es sich urn bellebige Stoffe, die auch bisher 
40 in wassrigen Dispersionen eingesetzt werden, wie z.B. Fullstoffe, Vernetzungskatalysatoren, PIgmente, Fungicide, 
Rheoiogiehiifsmittel, Vernetzer und Katalysatoren. 

[0094] Bei den erfindungsgemaB eingesetzten Komponenten kann es sich jeweils urn eine einzelne Art wie auch 
um ein Gemisch aus mindestens zwei Arten derartiger Komponenten handeln. 

[0095] Die erflndungsgemaBen Dispersionen haben einen Feststoffgehalt von bevorzugt 50 bis 99,9 Gew,-%, be- 
45 senders bevorzugt 70 bis 95. Gew.-%, insbesondere 80 bis 95 Gew.-% 

Bevorzugt handeit es sich bei den erflndungsgemaBen wassrigen Dispersionen um solche, herstellbar unter Verwen- 
dung der Ausgangsstoffe 

(A) Organoslllclumverblndungen enthaltend EInhelten der Fonnel 

50 (I) 

(B) Partikel, die zum Tell mit Wasser benetzbar sind, 
(G) Wasser, 

gegebenenfalis 

(D) basischen Stickstoff aufweisende Verbindungen, 
ss gegebenenfalis 

(E) Fullstoffe, 
gegebenenfalis 

(F) Vernetzungskatalysatoren 
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und gegebenenfalls 

(G) Additive, wie Pigmente, Fungicide, Rheologiehilfsmittel und Katalysatoren. 

[0096] Bei der erfindungsgemaB eingesetzten Komponente (A) handelt as sich bevorzugt um (A1) l<ondensations- 
fahige Gruppen aufweisendes Organopolysiloxan bevorzugt im Gemisch mit (A2) Organopolysiloxanharz, welches 
ggf. kondensationsfahige Gruppen aufweist, Oder kondensationsfahige Gruppen aufweisendes Organosilan und/oder 
dessen Teillnydrolysate. 

[0097] Im Rahmen der vorliegenden Erfindung soil der Begriff "kondensationsfahig" auch eine gegebenenfalls vor- 
ausgehende Hydrolyse mitumfassen. 

[0098] Die erfindungsgemaB eingesetzten, kondensationsfahige Gruppen aufweisenden Organopolysiloxane (A1) 
sind vorzugsweise solche enthaltend Einheiten der Formel (I), mit der MaBgabe, dass die Summe aus a+b+c<3 ist 
und pro IVIolekul mindestens eine EInheitvorhanden istmitbverschieden 0 und Ri gleich Wasserstoffatom, besonders 
bevorzugt solche der Formel 



worin 

R gleich oder verschieden sein kann und eine deroben genannten Bedeutungen hat, 

n eine ganze Zahl von mindestens 10, bevorzugt mindestens 30, besonders bevorzugt mindestens 100, ist. 

[0099] Bevorzugt handeit es sich bei den erfindungsgemaB eingesetzten Organopolysiloxanen (A1) um a,(o-Dihy- 

droxypolydimethylsiloxane. 

[0100] Der Durchschnittswertfiir die Zahl n in Formel (IV) ist vorzugsweise so gewahit, dass das Organopolysiloxan 
(A1) der Formel (IV) eine Viskositat von 10 bis 250000 m Pas, besonders bevorzugt von 1 000 bis 1 00000 mPas,jeweils 
bei 25''C, besitzt. 

[0101] Obwohl in Formel (IV) nicht angegeben, konnen bis zu 10 Molprozent der Diorganosiloxaneinheiten durch 
andere, meistjedoch nurals mehroderwenigerschwervermeidbareVerunreinigungen vorliegendeSiloxaneinheiten, 
wIe R3SIO1/2-, RSiOs/j- und Si04/2-Einheiten, ersetztsein, wobei R die vorstehend dafurangegebene Bedeutung hat. 
[0102] Die Polydiorganosiioxane gemass Formel (iV) sind handelsubliche Produkte oder konnen nach in der Fach- 
weit bekannten Verfahren, beispieisweise durch Polymerisation bzw. Kondensation niedermolekularercyclischerbzw. 
Ilnearer, hydroxy- und/oder alkoxyendblockierter Organopolysiloxane, hergestellt warden. 

[0103] Bei dem erfindungsgemaB eingesetzten Organopolysiloxanharz (A2) handelt es sich bevorzugt um solche 
aus Einheiten der allgemelnen Fonnel 

(R^O)gR,SiO(^g.,)^ (V), 

wobel 

R und R^ unabhangigvoneinander gleich oder verschieden sein konnen und eine deroben angegebenen Bedeutungen 

haben, 

h 0, 1, 2 Oder 3 ist und 

g 0, 1 , 2 oder 3 ist, mit der MaBgabe, dass die Summe aus g+h kleiner oder gleich 3 ist. 

[0104] Bei dem erfindungsgemaB eingesetzten Organopolysiloxanharz (A2) handelt es sich bevorzugt um solches 
mit einem Molekulargewicht M„ von 500 bis 1 00 000, bevorzugt von 1 000 bis 20 000, und einer Viskositat von 1 0 bis 
10 000 000 mm2/s, besonders bevorzugt 1 000 bis 1 000 OOOmm^/s, insbesondere bevorzugt von 10 000 bis 500 000 
mm2/s, bei 25°C. 

[0105] Obwohl durch die Formel (V) nicht ausgedriickt, kann das Organopolysiloxanharz, bedingt durch seine Her- 
stellung, bis zu 10 Gewichtsprozent Si-gebundene Chloratome enthalten. 

[0106] Das erfindungsgemaB eingesetzte Organopolysiloxanharz (A2) ist ein handelsubliches Produkt oder kann 
nach an sich bekannten Verfahren, wie beispieisweise durch Kondensation von niedermolekularen Organopolysilo- 
xanharzen in Dispersion, hergestellt warden, wobal die niedermolekularen Organopolysiloxanharza darstellbar sind 
durch Solvolyse und Kondensation von einer Losung der entsprechenden Silane mit Si-gebundenen Chloratomen in 
einem mit Wasser nicht mischbaren Losungsmittel mittels eines Alkohol/Wasser-Gemisches. 

[0107] Anstelie des als Komponente (A2) eingesetzten Organopolysiloxanharzes kann auch kondensationsfahige 
Gruppen aufweisendes Organosilan und/oder dessen Teiihydroiysate eingesetzt werden. 

[0108] Belsplele fur solche Organosiiane sind alle Organosilane, die berelts bisher In durch Kondensation vernet- 
zenden Organopolysiloxanmassen eingesetzt werden konnen, wie etwa Alkoxy-, Acetoxy- und Oximosilane. 
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[0109] Zur Herstellung der erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolysiloxanen wird Organopo- 
lysiloxanharz (A2) in Mengen von vorzugsweise 0,1 bis 1 00 Gewichtsteilen, besonders bevorzugt 0,5 bis 35 Gewichts- 
teiien, insbesondere 2 bis 20 Gewichtsteiien, jeweils bezogen auf 100 Gewichtsteiie l<ondensationsfahige Gruppen 
aufweisendes Organopolysiloxan (A1), eingesetzt. 

[0110] Bei den erfindungsgemafB gegebenenfails eingesetzten, basischen Sticl^stoff aufweisenden Verbindungen 
(D) handelt es sich vorzugsweise urn soiche, ausgewahit aus der Gruppe bestehend aus Verbindungen der Formel 

NR3 (VI), 

wobei R6 gleich oder verschieden sein l<ann und Wasserstoffatom Oder Kohlenwasserstoffreste, die gegebenenfails 
mit Hydroxygruppen, Halogenatomen, Aminogruppen, Etiiergruppen, Estergruppen, Epoxygruppen, Mercaptogrup- 
pen, Cyanogruppen oder (Poiy)glykoiresten substitulert sind, wobei letztere aus Oxyetliyien- und/oder Oxypropylen- 
einheiten aufgebaut sind, bedeutet, mit der iVIaBgabe, dass in Formei (Vi) hochstens zwei RS die Bedeutung von 
Wasserstoffatom haben, 

aliphatischen cyciischen Aminen, wie beispielsweise PIperidin und l\^orpholin sowie Organosiiiciumverblndungen mit 
mindestens einem basischen Sticicstoff aufweisenden organischen Rest aus EInheiten der Fonnei 

R^AiSi(0R^)„0(4,|,.i.„)^ (Vil), 

worin 

R'' gleich oder verschieden sein l<ann und einen einwertlgen, SiC-gebundenen, von basischem Sticlcstoff freien orga- 
nischen Rest bedeutet, 

R8 gleich oder verschieden sein l<ann und Wasserstoffatom, einen Ail<ylrest, Aii<aiimetaiikation, Ammonium- oder Phos- 
phoniumgruppe bedeutet, 

A gleich oder verschieden sein i<ann und einen einwertlgen, SiC-gebundenen Rest mit basischem Sticl<stoff bedeutet, 

kO, 1, 2, Oder 3, 

1 0, 1, 2, 3 Oder 4 und 

m 0, 1 , 2 Oder 3 1st, 

mit der MaBgabe, dass die Summe aus k+l+m kleiner oder gleich 4 ist und pro IVIolekul mindestens ein Rest Aanwesend 

ist. 

[0111] Bei den gegebenenfails substituierten Kohlenwasserstoffresten R^ handelt es sich vorzugsweise um soiche 

mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen. 

[01 1 2] Bei Rest P7 handelt es sich vorzugsweise um Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 1 8 Kohlenstoffatomen, wobei 
der Methyl-, Ethylund Propylrest besonders bevorzugt Ist, Insbesondere der Methyirest. 

[0113] Belsplele fur Rest R^ und R^ sind jeweils unabhangig voneinander die fur R angegebenen Beispieie fur ge- 
gebenenfails substitulerte Kohlenwasserstoffreste. 

[0114] Vorzugsweise handelt es sich bei Rest RS um Wasserstoffatom, Methyl-, Ethylrest und Alkalimetallkation, 
wobei Wasserstoffatom, Methyl-, Ethylrest, Natrium- und Kaliumkation besonders bevorzugt sind. 
[01 1 5] Beispieie fur Rest R^ sind diet iir Rest R angegebenen Kohlenwasserstoffreste, die Kationen der Alkalimetalle, 
wie die von Lithium, Natrium, Kallum, Rubidium und Caslum, sowie Reste der Fonnei 



wobei R9 gleich oder verschieden sein kann und Kohlenwasserstoffrest mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen bedeutet. 
[01 1 6] Vorzugsweise sind die Reste A soiche der Fomnel 



rJ°nr^^ 
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worin gleich Oder verschieden sein kann und Wasserstoff, AlkyI-, CycloalkyI- oder Aminoalkylreste bedeutet und 
R'''' zweiwertiger Kohlenwasserstoffrest bedeutet. 

[0117] Die Beispielefiir AlkyI- und Cycloalkylreste R gelten Im vollen Umfang auchfiir AlkyI- bzw. Cycloalkylreste R^o. 
[0118] Vorzugsweise ist an jedes Stickstoffatom in den Resten der Formel (X) mindestens ein Wasserstoffatom ge- 

5 bunden; 

Bevorzugt handelt es sich bei Rest R^'^ urn zweiwertige Kohlenwasserstoffreste mit 1 bis 10 Kohlenstoffatomen, be- 
sonders bevorzugt 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Insbesondere um den n-Propylenrest. 

[0119] Belsplele fur Rest R"'"' sind der Methylen-, Ethylen-, Propylen-, Butylen-, Cyclohexylen-, Octadecylen-, Phe- 
nylen- und Butenylenrest. 

10 [0120] Belsplele fur ResteAsInd HjN (CHj) 3-, HjN (CH2) gNH (CH2)2-, H2N(CH2)2NH (CH2)3-, H2N (CH2)2-, H3CNH 
(CH2)3-, C2H5NH(CH2)3-, H3CNH(CH2)2-, C2H5NH(CH2)2-, H2N(CH2)4-, H2N(CH2)5-, H(NHCH2CH2)3-, C4H9NH 
(CH2)2NH(CH2)2-, cyclo-C6HiiNH(CH2)3-, cyolo-CeHiiNH(CH2)2-, (CH3)2N(CH2)3-, (CH3) 2N (CH2) 2", (C2H5) 2N 

(CH2)3- und (C2H5)2N(CH2)2- 

[0121] Bevorzugt handelt es sich bei Aum HgN (CH2)3-, H2N(CH2)2NH(CH2)3-, H3CNH(CH2)3-, C2H5NH(CH2)3- und 
15 cycio-C6HiiNH(CH2)3-Pest, wobel H2N(CH2)2NH(CH2)3- und cycio-C6HiiNH(CH2)3-Rest besonders bevorzugt sind. 
[0122] Handelt es sich bei den Organoslliclumverbindungen aus Einheiten der Formei (Vil) um Sllane, so Ist k be- 
vorzugt 0, 1 Oder 2, besonders bevorzugt 0 oder 1 , 1 bevorzugt 1 oder 2, besonders bevorzugt 1 , und m bevorzugt 1 , 
2 Oder 3, besonders bevorzugt 2 oder 3, mit der i\^aBgabe, dass die Summe aus k+l+m gleich 4 Ist. 
[0123] Belsplele fur die erflndungsgemaO gegebenenfalls eingesetzten Sllane der Formel (Vil) sind H2N(CH2)3-SI 

20 (OCH3)3, H2N(CH2)3-SI(OC2H5)3, H2N (CH2)3-Si (OCH3)2CH3, H2N (CH2)3-SI (OC2H5)2CH3, H2N(CH2)3-SI(OH)3.^ 
(OM)^^ H2N (CH2)3-SI(OH)2.y(OM)yCH3, HjN (CH2)2NH (CHj) 3-SI (OCH3) 3, HjN (CHj) 2NH (CHj) 3-SI (OC2H5)3, HjN 
(CH2)2NH (CH2)3-Si (OCH3)2CH3, H2N (CH2)2NH (CH2)3-Si (OC2H5)2CH3, H2N (CH2) 2NH (CH2) 3-SI (OH) 3.^ (OM) 
X, H2N (CH2)2NH (CH2)3-SI (0H)2.y (OM) yCH3, cyclo-CgHiiNH (CHj) 3-SI (OCH3) 3, cyclo-CsHiiNH (CHj) 3-SI 
(OC2H5)3, cyclo-CgHiiNH (CHg) 3-Si (OCH3)2CH3, cycio-CgHnNH (CHg) 3-Si (OC2H5) 2CH3, cyclo-CgHiiNH 

25 (CH2) 3-SI (OH) 3.x, (OIVI) X und cycio-CeHnNH (CHg) 3-Si (OH) 2-y (OiVI) yCHg, wobei HgN (CH2) 2NH (CH2) 3-SI 
(OCH3) 3, H2N (CH2) 2NH (CH2) 3-Si (C)C2H5) 3, H2N (CH2) 2NH (CH2) 3-Si (OCH3) CH3, H2N (CH2) 2NH (GH2) 3-Si 
(OC2H5)2CH3, H2N (CH2)2NH (CH2)3-Si (OH) 3., (ONa)^, HgN (CH2) 2NH (CH2) 3-SI (OH) 2.y (0Na)yGH3, cy- 
clo-CsHiiNH (CH2) 3-SI (OCH3) 3, cyclo-CsHnNH (CH2) 3-Si (OC2H5) 3, cyclo-CgHnNH (CH2) 3-SI (OCH3) 2CH3, cy- 
cio-CeHiiNH (CHj) 3-SI (OCjHg) 2CH3, cyclo-CgHiiNH (CH2)3-SI (OH) 3.^ (ONa)^ sowie cyclo-CgHiiNH (CH2) 3-SI 

30 (OH) 2.y (ONa) yCHa bevorzugt und H2N (CHg) jNH (GH2) 3-Si (OGH3) 3, HgN (GH2) 2NH (GHg) 3-SI (OCH3) 2GH3, 
cyclo-CgHnNH (GHj) 3-SI (OCH3) 3, cyclo-CgHi^NH (CHg) 3-Si (OCH3) 2GH3, HjN (CHg) gNH (CHg) 3-SI (OH) 3.^ 
(ONa)x und HgN (GHj) 2NH (CHg) 3-Si (OH) 2-y (ONa) yCH3 besonders bevorzugt sind, mit x gleich 0,1,2 oder 3, y 
gielch 0, 1 Oder 2 und M gieich Kallon des Natriums oder Kaliums. 

[0124] Sllane der Formel (VII) sind handeisiibliche Produkte bzw. konnen nach in der Siliciumchemie ganglgen Ver- 

35 fahren hergesteiit werden. 

[0125] Fails es sich bei der Organosiiiciumverbindung aus Einheiten der Fomiei (Vii) um Organopolyslloxane han- 
delt, ist der durchschnlttiiche Wert von k vorzugsweise zwischen 0,5 und 2,5, besonders bevorzugt zwischen 1 ,4 und 
2,0, der durchschnlttiiche Wert von 1 vorzugsweise zwischen 0,01 und 1,0, besonders bevorzugt zwischen 0,01 und 
0,6, und der durchschnlttiiche Wert von m vorzugsweise zwischen 0 und 2,0, besonders bevorzugt zwischen 0 und 

40 0,2, mit der MaBgabe, dass die Summe aus k, i und m kleiner oder gleich 3 ist. 

[0126] Die erflndungsgemaB gegebenenfalls eingesetzten Organopolyslloxane aus Einheiten der Formel (VII) haben 
eine VIskosltat bei 25°C von vorzugsweise 5 bis 1 0^ mPas, besonders bevorzugt von 1 0 bis 1 0* mPas. 
[0127] Belsplele fur die erflndungsgemaB gegebenenfalls eingesetzten Organopolyslloxane aus Einheiten der For- 
mel (VII) sind die In DE 43 40 400 A1 (Wacker-Chemie GmbH; Offenlegungstag: 1 . Juni 1995) auf Seite 6, Zellen 15 

45 bis 51 offenbarten Organopolyslloxane, die zum Offenbarungsgehait der vorilegenden Erfindung zu zahien sind. 

[0128] Organopolyslloxane aus Einheiten der Formei (Vil) sind handeisiibliche Produkte bzw. konnen nach in der 
Slilclumchemie ganglgen Verfahren hergesteiit werden. 

[0129] Beispieie fur Amine der Fomnel (VI) sind Cyclohexylamin, Triethyiamin, Dodecylamin, DIethyl-n-propyiamin, 
Cyciohexylmethylamin, 2-Amino6thanol, 2-Amino-n-propanol, 2-Amino-2-methyl-1-propanoi, 2-Dimethyiamlno-2-me- 
50 thyl-1-propanol, N,N-Diethylethanolamin, Ethylendiamin, Cocosfettamin, Cocosfettmethylamin, N,N-Dimethylethano- 

lamin und Aniiln. 

[0130] Falls Komponente (D) eingesetzt wird, handelt es sich bevorzugt um Organosillclumverbindungen mit min- 
destens einem basischen Stickstoff aufwelsenden organlschen Rest aus Einheiten der Formel (Vli), insbesondere um 
Kailum-N-(2-amlnoethyl)-3-aminopropylmethylsllanolat und Natrium-N-(2-aminoethyl)-3-amlnopropylmethylsllanolat. 
55 [0131] Zur Hersteilung der erflndungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolyslloxanen wIrd Komponente 
(D) bevorzugt eingesetzt, besonders bevorzugt in einer soichen Menge, dass der Gehait an basischem Stickstoff vor- 
zugsweise 0,01 bis 5 Gewichtsteiie, besonders bevorzugt 0,01 bis 1 Gewichtstelle, insbesondere 0,04 bis 0,5 Ge- 
wichtsteile, Jewells bezogen auf 100 Gewichtsteiie Organosiiiciumverbindung (A), betragt. 
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[0132] Des weiteren konnen die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolysiloxanen zusatzlich 
Fiillstoffe (E) enthalten. Beispiele fiir Fiillstoffe (E) sind nichtverstarkende Fullstoffe, wie zum Beispiel Fullstoffe mit 
einer BET-Oberflache von bis zu 50 m^/g, wie Quarz, Diatomeenerde, Caiciumsilikat, Zirkoniumsiiikat, Zeoiitlie, Aiu- 
miniumoxid, Titanoxid, Eisenoxid, Zinkoxid, Bariumsulfat, Caiciumcarbonat, Gips, Siliciumnitrid, Siiiciumcarbid, Borni- 
5 trid, Glas- und Kunststoffpulver. Ferner konnen ais Fuiistoffe auch die ais Komponente (B) eingesetzten Feststoffpar- 
tikel und/oder deren Ausgangs-Partikel verwendet werden. 

[0133] Falls Fullstoffe (E) eingesetzt werden, handelt es sich urn Mengen von vorzugswelse 0,1 bis 200 Gewichts- 
tellen, besonders bevorzugt 0,5 bis 100 Gewlchtstellen, jeweils bezogen auf 100 Gewlchtsteile Organoslliciumverbln- 
dung (A). Dieeingesetzte Mengean Fullstoff (E) kann in weiten Bereichen variiertwerden und richtetslch insbesondere 

10 nach dem jewelligen Anwendungszweck der erfindungsgemaf3en Dispersionen. 

[0134] Ferner konnen die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolysiloxanen Zusatzstoffe (F), 
vorzugsweise ausgewahit aus der Gruppe der Hattvermittler, Welchmacher, Scliaumverhutungsmittel, Thixotropier- 
und DIspergiermittel, Pigmente, losliche Farbstoffe, Fungizide, Katalysatoren RIechstoffe sowie der organlsclien, in 
Bezug auf die Dispersionen inerten Losungsmlttel, enthalten. 

'5 [0135] Beispiele fiir Haftvemiittier, die zur Verbesserung der Haftung der aus den erfindungsgemaBen wassrigen 
Dispersionen nach Entfernen ihrer Losungsmittelantelie erhaltenen eiastomeren Produkte auf dem Untergrund, auf 
dem die erfindungsgemaBen Dispersionen aufgebracht worden sInd, zugesetzt werden, sind aminofunktlonelie Sliane, 
wie N-(2-Aminoethyl)-3-aminopropyltrialkoxysiiane, bei denen der Aikoxyrest ein Methoxy-, Ethoxy-, n-Propoxy- Oder 
isopropoxyrest 1st. 

20 [0136] Beispiele fiir Welchmacher sInd bel Raumtemperatur flussige, durch Trimethylsiloxygruppen endblockierte 
Dimethyipoiysiloxane mit elner VIskosltat von mlndestens 1 0 mPas bel 25°C. 

[0137] Ais Katalysatoren konnen alle bekannten die Bildung von Slloxanblndungen beschieunigenden Verblndungen 
verwendet werden. Beispiele fiir derartlge Katalysatoren sind organische Zinnverblndungen wie Dibutylzinndllaurat, 
Dibutyizinndiacetat, Dibutylzlnnoxid, Dioctyizinndiiaurat, Dioctyizinndiacetat, Dioctyizinnoxid, sowie deren Umset- 
25 zungsprodukte mit Aikoxyslianen wie zum Beispiei Tetraethoxysiian. Weitere Beispiele fiir Katalysatoren sind Titan- 
verbindungen wie Tetraisopropyltltanat, Tetrabutyltitanat und Titanchelate sowie die entsprechenden Zirkonium- oder 
Hafniumverbindungen. 

[0138] Beispiele fiir organische, in Bezug auf die Dispersionen inerte Losungsmlttel sind Kohlenwasserstoffe, wie 
Petroiether verschledener Sledeberelche, n-Pentan, n-Hexan, Hexan-lsomerengemlsch, Toluol und Xylol. 
30 [0139] Von Jeder der vorstehend ais mogliche Komponente fiir die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen ge- 
nannten Gruppen von Stoffen kann jeweils ais eine Komponente eIn Stoff dieser Gruppe Oder auch ein Gemlsch aus 
mlndestens zwei verschledenen dieser Stoffe verwendet werden. 

[0140] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolysiloxanen besltzen vorzugsweise pH-Werte 
von 3 bis 13, bevorzugt 5 bis 13, besonders bevorzugt von 6 bis 11 , ganz besonders bevorzugt 6 bis 9. 

35 [0141] Bel den erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolysiloxanen konnen Feststoffgehaite von 
bis zu 95 Gewlchtsprozent errelcht werden. Niedrigere Feststoffgehaite sind seibstverstandiich mogiich. Seibst bei 
erfindungsgemaBen, wassrigen Silicondispersionen, die kelne weiteren Fuiistoffe enthalten, kann eIn Feststoffgehalt 
von uber 90% erzielt werden. Als Feststoffgehalt ist hier der Gewichtsanteil aller Bestandteile der Dispersion auBer 
Wasser und, fails verwendet, organischem Losungsmlttel am Gesamtgewicht der Dispersion zu verstehen. 

40 [0142] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolysiloxanen konnen je nach Anwendung 
standfest oderflleBfahig sein. 

[0143] Bevorzugt handelt es sich bei den erfindungsgemaBen Organosiioxandispersionen urn soiche, die hergestellt 
werden unterVerwendung der Komponenten (A), (B), (0), (D) sowie gegebenenfails (E) und (F). Weitere Stoffe werden 
vorzugsweise nicht eingesetzt. 

45 [0144] Grundsatzilch konnen die erfindungsgemaBen, wassrigen Dispersionen nach bellebigen, bisher bekannten 
Verfahren hergestellt werden, wIez.B. durch einfaches Vermischen der eingesetzten Komponenten. 
[0145] Als wesentlich vereinfachte und damit okonomische IHersteilungsweise ergibt sich aus der erfindungsgema- 
Ben Zusammensetzung der wassrigen Dispersionen von Organosiliciumverbindungen ein Verfahren (Verfahren 1), 
das dadurch gekennzelchnet Ist, dass alle Bestandteile der Dispersion auBer Fullstoff (E) mitelnander vermischt und 

50 gemeinsam dispergiert werden. Danach kann, falls erwiinscht, sofort der Fullstoff (E) In die Dispersion eingearbeltet 
werden. 

[0146] Nach einer anderen Verfahrenswelse (Verfahren 2) werden alle Bestandteile der Dispersion auBer Kompo- 
nente (D) und Fullstoff (E) mitelnander vermischt und gemeinsam dispergiert. Danach werden gegebenenfails Kom- 
ponente (D) sowie gegebenenfails Fullstoff (E) in die Dispersion eingearbeltet. 
55 [0147] Nach einer anderen Verfahrenswelse (Verfahren 3) wird Komponente (A1 ) vorgelegt, Komponente (A2) eln- 
gemlscht sowie gegebenenfails Komponenten (E) und (G) zugemlscht. Sodann Wasser (C) vorgelegt, Partlkel (B) 
dispergiert, dann MIschung A1+A2 mit gegebenenfails (E) und (G) zugegeben und emulglert; Danach werden gege- 
benenfails Komponente (D) sowie gegebenenfails Fullstoff (E) in die Dispersion eingearbeltet. 
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[0148] Nach einer anderen Verfahrensweise (Verfahren 4) wird Komponente (A1) vorgelegt, (A2) eingemischt und 
gegebenenfalls Komponenten (E) und (G) zugemischt. Sodann Partikel (B) vorgelegt und unter Ruhren ein Aerosol 
von Wasser (C) zugemischt oder aufgespriiht. AnschlieBend werden Partikel (B) belegt mit Wasser (C) in Mlschung 
(A1)+(A2)+ggf.(E)+ggf.(G) disperglert und emulgiert. Gegebenenfalls kann anschlleBend zur EInstellung der ge- 
5 wiinschten Eigenschaften, wie z.B. Viskosltat, zusatzliches Wasser eingemischt werden bzw. uberschussiges Wasser 
mitteis bekannter Techniken, wie z.B. Erwarmen, entfernt werden. Danach werden gegebenenfalls Komponente (D) 
sowie gegebenenfalls Fullstoff (E) in die Dispersion eingearbeitet. 

[0149] Nach einer weiteren Verfahrensweise (Verfahren 5) wird (A1) vorgelegt, (A2) eingemischt, gegebenenfalls 
Komponenten (E) und (G) zugemischt. Sodann Wasser (C) vorgelegt und unter Ruhren Partikel (B) in das Wasser (C) 

10 zugemischt. AnschlleBend wird die IVIischung bestehend aus Partikel (B) und Wasser (0) In die Mischung (A1 )+(A2) 
+ggf.(E)+ggf.(G disperglert und emulgiert. Gegebenenfalls kann anschlleBend zur EInstellung der gewiinschten Ei- 
genschaften, wie z.B. Viskosltat, zusatzliches Wasser eingemischt werden bzw. uberschussiges Wasser mitteis be- 
kannter Techniken, wie z.B, Erwarmen, entfernt werden. Danach werden gegebenenfalls Komponente (D) sowie ge- 
gebenenfalls Fullstoff (E) in die Dispersion eingearbeitet. 

'5 [0150] Nach einer anderen Verfahrensweise (Verfahren 6-3), (Verfahren 6-4) oder (Verfahren 6-5) werden gegebe- 
nenfalls Komponenten (D) und (F) zuerst in Wasser (0) gelost und anschlleBend analog der Verfahrensvarianten 3, 4 
oder 5 weiterverfahren. 

[0151] Bevorzugt werden die erfindungsgemaBen Dispersionen von Organosiliciumverblndungen nach den erfin- 
dungsgemaBen Verfahrensvarianten 2, 3, 4, 5 und 6 hergestellt, wobel Verfahrensvarlante 2 besonders bevorzugt 1st. 

20 [0152] Das Emulgieren bzw, Dispergieren kann in ubilchen, zur Herstellung von Emulsionen bzw. Dispersionen ge- 
elgneten Mischgeraten, die einen ausreichend hohe Eintrag von Scherenergle lelsten, wie belspielswelse schnellau- 
fende Stator-Rotor-Ruhrgerate, wie z.B. nach Prof. P. Willems, bekannt unter der Marke Ultra-Turrax® , oder anderen 
Stator-Rotor-Systemen, bekannt unter den Marken Kady, Unlmix, Koruma, Cavitron, Sonotron, Netzsch, IKA oder 
Ystral, erfolgen. Anderemogllche Verfahren sind Ultraschallverfahren wie US Finger/GeberoderUS Durchflusszellen 

25 Oder US Systemen wie oder analog wie von Sonorex/Bandelln angeboten oder Kugelmuhlen, wie z.B. Dyno-MIII von 
WAB, CH. Weitere mogliche Verfahren werden mit schnelllaufenden Riihrern, wie Flugelruhrer oder Balkenriihrer, 
DIssolver wie Schelbendlssolverz.B. der FIrma Getzmann oder Mischsysteme wie Pianetendlssoiver, Balkendissolver 
Oder andere komblnierte Aggregate aus DIssolver- und Riihrersystemen durchgefuhrt. Andere geeignete Systeme 
sInd Extruder oder Kneter 

30 [0153] Die erfindungsgemaBen Verfahren konnen diskontlnuierllch wie auch kontinuierlich durchgefuhrt werden, 
[0154] Selbstverstandllch kann die erfindungsgemaBe Dispersion von Organosiliciumverblndungen auch auf andere 
Weise hergestellt werden. Es hat sich jedoch gezeigt, dass die Verfahrensweise kritisch 1st und z.B. nicht alle Herstel- 
lungsarten Dispersionen ergeben, die nach Entfernen von Wasser zu Elastomers fuhren, 

[0155] Die erfindungsgemaBen Verfahren haben den Vorteil, dass sie sehr einfach in der Durchfuhrung sind und 

35 wassrige Dispersionen mit sehr hohen Feststoffgehalten hergestellt werden konnen. 

[0156] Die erfindungsgemaBsen wassrigen Dispersionen Organopolysiloxanen konnen fur alle Zwecke eingesetzt 
werden, fur die auch bisher wassrige Dispersionen verwendet werden. Insbesondere die erfindungsgemaBen wassri- 
gen Dispersionen von Organosiliciumverbindungen konnen beispielsweise als Dichtungs- und Klebmassen, Farben, 
Anstrichsysteme und als elektrisch isolierende bzw. leitende, hydrophobe, klebrige Stoffe abweisende Beschichtungs- 

40 systeme oder als Grundlage bzw. Zusatze zu solchen Systemen dienen. 

[0157] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen von Organopolysiloxanen, die nach Entfernen von Wasser 
vernetzen, harten schon bei Raumtemperatur Innerhalb kurzer Zelt nach Verdampfen des Losungsmittelantells, d.h. 
des Wassers und ggf, organischen Losungsmittels, zu Elastomeren oder Harzen aus, 

[0158] Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung sInd Formkorper hergestellt durch Vernetzung der er- 
45 findungsgemaBen Dispersionen auf der Basis von kondensationsfahigen Gruppen aufweisenden Organosiliciumver- 
blndungen. 

[0159] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen haben den Vorteil, dass sie auf einfache Art und Welse 
hergestellt werden konnen. 

[0160] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen haben des weiteren den Vorteil, dass sie eine hohe Lager- 
50 stabilitat aufweisen. 

[0161] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen haben femer den Vorteil, dass auf organische Emulgatoren 
vollstandig verzichtet werden kann, und damit u,a. die Wasserbestandigkeit der Kontaktflachen zwischen den erhal- 
tenen Formkorpern und den Substraten stark verbessert wird. 

[0162] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen haben den Vorteil, dassslch deren Rheologie im Gegensatz 
55 zu bisher bekannten Systemen in Bereichen einstellen lasst, wie sie von den nichtwassrigen Systemen her bekannt 
sInd. 

[0163] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen haben ferner den Vorteil, dass sich die mechanischen Ei- 
genschaften derausgeharteten Produktein Bereichen bewegen,wiesievonden nichtwassrigen Systemen her bekannt 
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sind. 

[0164] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen haben weiterhin den Vorteil, dass sie so formuliert werden 
konnen, dass keinerlei fluchtige organische Verbindungen an die Atmosphare beim Ausliarten abgegeben werden. 
[0165] Die erfindungsgemaBen wassrigen Dispersionen haben weiterhin den Vorteil, dass sie auf vielen Substraten, 

5 wiebeispielsweise Papier, Textillen, mineralischen Baustoffen, Kunststoffen, Holzund vielen anderen Unterlagen, fest- 
haftendeUberzijgebliden. Das Beschichten l<ann dabeiz.B. durch Streiclien, Walzen, Tauchen oderSpritzen erfolgen. 
[0166] Als bevorzugtes Einsatzgebietbieten sich dieVerwendungais Dichtungsmassen, Kiebmassen und Beschich- 
tungsmaterialien an. Als Beispieleseien Fugendichtungsmassen fur Fassaden und Gebaudesowie Fensterverglasun- 
gen genannt sowie der Einsatz ais Dichtungsmassen im Sanitarbereicln, Beispiele fur Besclnichtungen sind u.a. Fas- 

10 sadenbeschichtungen und -impragnierungen, elastische Fassadenfarben, Textii- und Gewebebeschichtungen. 

[0167] In den nachstehend beschriebenen Beispielen beziehen sich alle Angaben von Teilen und Prozentsatzen, 
falls nicht anders angegeben, auf das Gewicht. Des weiteren beziehen sich alle Viskositatsangaben auf eine Tempe- 
ratur von 25°C. Sofern nicht anders angegeben, werden die nachstehenden Beispiele bel einem Druck der umgeben- 
den Atmosphare, alsozwischen 900 und 1100 hPa, und bel Raumtemperatur, also bei etwa22°Cbzw. bel einerTem- 

'5 peratur, die sich beim Zusammengeben der Reaktanden bei Raumtemperatur ohne zusatzliche Heizung oder Kiihlung 
einstellt, durchgefuhrt. 

[0168] Die Elastomereigenschaften werden Jewells nach den folgenden, genormten Prijfungen ermlttelt: 



RelBfestigkeit 


DIN 


53504 S2 


RelBdehnung 


DIN 


53504 S2 


Modul 


DIN 


53504 S2 


Shore-A-Harte 


DIN 


53505 



Beispiel 1 

Herstellung von Feststoffpartikel B1 

[0169] 100 g einer pyrogenen Kieselsaure mit einer spezifischen BET-Oberflache, gemessen nach DIN 66131 und 
DIN 66132, von 200 m2/g (erhaltlich bei Wacker-Chemie GmbH, D-Miinchen unter dem Namen Wacker HDK® N20) 
werden unter Riilnren (mit 1000 UpM bei einem Riihrflugeldurchmesser von 12,5 cm) fluidisiert, dann wahrend 15 
Minuten mitStickstoffgas beaufschlagt und Inertlslert, anschlleBend derStickstoffstrom wiederabgestellt. Dann werden 
2 g Dimethyldichlorsilan mit einer Zweistoffdiise als Aerosol in die fluidisierte Kieselsaur aufgespruht, bei einer Tem- 
peratur von ca. 25°C und einem Umgebungsdruck von ca. 1013 hPa. Nach 30 IVIInuten welterem Riihren wird an- 
schlieBend die so behandelte Kieselsaure fiir 2 Stunden bei 300°C in einem Ofen von 100 1 Rauminhalt getempert, 
unter lelchtem Stickstoffstrom von 1000 1/h. 

Erhalten wird eine welBe pulverfonnige Kieselsaure mit folgenden Eigenschaften: 



Die Kieselsaure ist bedingt, aber nicht voilstandig Wasser-benetzbar; dies zeigt sich dadurch, dass sich von der 
Kieselsaure nur 12 Gew.-% in Wasser mit einem Ultraturrax zu einer fiir einen Tag stabilen flieBfahigen Masse 
einarbeiten lassen, unter den gleichen Bedingungen und zu gleicher Viskositat aber 24 Gew.-% der Ausgangskie- 
selsaure (Wacker HDK® N20), die voilstandig wasserbenetzbar Ist. 
Weitere Eigenschaften der Kieselsaure sind in Tabelle 1 zusammengefaBt. 



Tabelle 1 : 



Eigenschaft 


Kieselsaure B1 nach Beispiel 1 


BET-Oberflache 


184 m2/g 


Restgehalt an nicht silylierten Kieselsaure-Silanolgruppen 


80% 


Kohlenstoffgehalt%C 


0,5 Gew.-% 


Methanolzahl 


0 


Kontaktwinkel THETA Methode-1 gegen Wasser und Luft 


84= 


Kontaktwinkei THETA Methode-2 gegen Wasser und Luft 


80° 


Oberflachenenergie GAIVIMA 


69 mJ/m2 


Dispersionsanteil der Oberflachenenergie GAIVIMA-s-D 


65 mJ/m2 
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Spezifische BET-Oberflache, gemessen nach DIN 66131 und DIN 66132 

Restgehalt an nicht sllyllerten Kleselsaure-Sllanolgruppen, erhalten als Quotient (a) der Menge der Kleselsaure- 
sllanolgruppen, der wie o.g. hergestellten Kleselsaure divldlert durch die Menge der Kieselsauresilanolgruppen 
der unbehandelten Ausgangskieselsaure (Wacker HDK® N20); die Menge der Kieselsauresilanolgruppen wird 
durch Saure-Base-Titratlon bestimmt (analog G.W. Sears Anal. Chem, 28 (12), (1950), 1981). Methode: Saure- 
Base-Tltratlon der In Wasser/Methanol = 50:50 supendlerten Kleselsaure; Titration Im Berelch oberhalb des pH-Be- 
reichs des Isoelektrlschen Punktes und unterhalb des pH-Bereichs der Auflosung der Kleselsaure; unbehandelte 
Kleselsaure mIt 100% SIOH (Kleselsaure-Oberflachensilanolgruppen): SiOH-phll = 1 .8 SIOH / nm^; sllyllerte Kle- 
selsaure: SIOH-sllyl; Restgehalt an nIcht silyllerten Kieselsaure-Siianolgruppen: %SIOH = SI-OH-sllyl/SiOH- 

phinoo% 

Kohlenstoffgehalt %C bestimmt mittels Elementaranalyse auf Kohlenstoff; Verbrennen der Probe bei iiber 1 000°C 
inn 02-Strom, Detektlon und Quantiflzlerung des entstehenden CO2 mIt IR; Gerat LECO 244 
Methanolzahl, gemessen wIe folgt: Test (Volumen% MeOH in Wasser) der Benetzbarkeit mit Wasser-Methanol 
Gemischen = Methanolzahl (MZ): EInschutteIn eines gieiohen Volumens der Kleselsaure mit glelchem Voiumen 
an Wasser-Methanoi Gemlsch; Start mit 0% Methanol; bel Nicht-Benetzung schwimmt Kleselsaure auf: Es ist ein 
Gemisch mit um 5Voi% hoherem MeOH Gehaltzu verwenden; bei Benetzung sinkt Kleselsaure ein: Antell MeOH 
(%) in Wasser gibt Methanolzahl (MZ) 

Kontaktwinkel THETA Methode-1 gegen Wasser, gemessen wie folgt: Der Kontaktwinkel der Partikei wIrd durch 
sorgfaltlges Herstellen, mltiibllchen Methoden, eines Presslings der Kleselsaure und anschlleBenderBestlmmung 
des Kontaktwinkels gegen Wasser, hier ein aufllegender Wassertropfen aus bidestilllertem Wasser an Luft durch 
digltale Bildauswertung erhalten. Der Kontaktwinkel 6 definlert das Verhaltnis der Oberflachenspannungen und 
-energien yvon Flussigkeiten (1) und Feststoffen (s) in einem Gasraum (g) wie folgt. 

cos(e)=(Y(sl)-Y(sg))/Y(ig) 

Die Oberflachenenergle (mJ/m^) eines Feststoffes Ist dimenslonsgieich mit der Oberfiachenspannung einer Fliis- 
sigkeit (mN/m), da gilt [J] = [N'm]. 

Kontaktwinkel THETA Methode-2 gegen Wasser, gemessen wie mittels Imblbltionsmethode unter Verwendung 
der Lucas-Washburn-Gieichung, beruhend auf dem Einsaugen von bekannten und deflnlerten Fiusslgkelt, mit 
bekannter Oberfiachenspannung, in ein definierles Haufwerk, wie hIer ein schwach verdlchteter Pressling aus der 
Kleselsaure mit offener Porosltat groOer 0,25 und Porenradius r. Die Aufsauggeschwindlgkelt dh/dt, bzw. die Hohe 
der aufgesaugten Flusslgkeitsaule h, berechnel aus der Massenaufnahme m an Fiusslgkelt durch das Partlkei- 
haufwerk gegen die Zeit t, sowie die VIskositat der aufgesaugten Fliissigkeit ti sowie die Oberfiachenspannung y 
der aufgesaugten Fliissigkeit lassen bei bekanntem Partikelradius r mittels der Glelchung nach Lucas-Washburn 
(Washburn, E.W., Phys. Rev. 17, 273 (1921) und R. Lucas Kolloid Z. 23, 15 (1918)) den Wert Goslnus von 9 (cos 
(6) ) und damit den Kontakt- oder Randwinkel 6 der Fliissigkeit gegen die Partikeloberflache ermittein; folgend J. 
Schoelkopf et ai, J. Colloid, interf. Scl. 227, 119-131 (2000) 

Als Fliissigkeit mit bekannter Oberfiachenspannung werden Methanol-Wasser-Mlschungen derMischungsverhalt- 
nisse (Voiumen Methanol zu Voiumen Wasser) 0:100, 5:95, 10:90, 15:85, 20:80, 25:75, 30:70, 35:65, 40:60, 45: 
55, 50:50, 55:45, 60:40, 65:35, 70:30, 75:25, 80:20, 85:15, 90:10, 95:5, 100:0 verwendet. 

dh/dt= r*y*cos (e)/(4*ii) 

und 

h^ = r*Y*t*cos (e)/(2*Ti) 

t = A - m2 Washburn-Gleichung 
mit 

t : Zeit m : Masse der angesaugten Fliissigkeit 
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{ C • p • y • cos ^ } 

T) : Viskositat der Fliissigkeit 

p : Dichte der Fliissigkeit 

Y : Oberflaclienspannung der Fliissigkeit 

iJ : Randwinkei Fiussigkeit-Pulver 

C : Faktor, nur abhangig von den geometrischen Eigenschaften des Pulvers und Probenrohrs 
Eine liiustration des IViessverfahrens ist in Figur 1a+ 1b zu finden. 

Die Oberflachenenergie GAMMA kann fiir Partikel als kritische Oberflachenenergie GAMMA-krit mittels eines Zis- 
man-Plots bestimmt werden, der wie in Figur 2 gegeben den jeweiiigen Kontaktwinke! THETA der Kieselsaure 
gegen eine definierte Fliissigkeit, wie oben mit der Imbibitionsmethode bestimmt, gegen die Kontaktwinkel der 
jeweiiigen Fliissigkeiten auftragt 

Fiir Partikel wie pyrogene Kieselsaure die Agglomerate mit Schuttdichten dso « 1 g/mi bildend, aber bestehend 
aus Primarpartikein mit Materialdichten d,^Q > 1 g/ml, kann Einschiittein in Fliissigkeiten verschledener Oberfla- 
chenspannung als Methode herangezogen werden: Bei Nichtbenetzung schwimmen die Parti kel-Agglomerate auf ; 
bei Benetzung wird. die Luft in den Agglomeraten verdrangt, und die Partikel-Agglomerate sinken ein. Bei Ver- 
wendung verschledener Flussigkeiten mit verschledener Oberflachenspannung kann exakt die Oberflachenspan- 
nung einer Fliissigkeit ermittelt werden, bei der die Partikel-Agglomerate einsinken; diese liefert die kritische Ober- 
flachenenergie Ycrit als Mal3 fiir die Oberflachenenergie y der Partikel. 

Die Methode kann auch dergestalt vereinfacht werden, dass die Oberflachenspannung von Wasser (72,5 mN/m) 
durch Zugabe von Methanol, Ethanol Oder iso-Propanol verringert wird. 

Typischenweise kann Wasser vorgelegt werden, eine bestimmte Menge an Partikel-Agglomeraten auf die Was- 
seroberflache aufgelegt (schwimmend) und dann der Alkohol zutitriert, unter Riihren. Das Wasser zu Alkohol- 
Verhaltnis bei Einsinken der Partikel-Agglomerate wird notiert und genau fiir dieses Verhaltnis Wasser : Alkohol 
in einem getrennten Versuch mit Standardmethoden (RingabreiBmethode, Wilhelmy-Methode) die Oberflachen- 
spannung bestimmt. 

Effektiver, und wie hier durchgefuhrt, werden definierte Misohungen von Wasser mit Methanol hergestellt, und 
dann die Oberflachenspannungen dieser Gemische bestimmt werden. In einem getrennten Experiment werden 
diese Wasser : Methanol MIschungen mit definierten Mengen an Partikel-Agglomeraten iiberschlchtet (beispiels- 
welse in einem Volumenverhaltnis 1 :1) und unler definierten Bedingungen geschiittelt (beispielwelse schwaches 
Schuttein mit der Hand Oder mit einem Taumelmischer fiir ca. 1 Minute). Bestimmt wird das WasseriMethanol- 
Gemisch, bei dem die Partikel-Agglomerate eben noch nicht einsinken und das WasserMethanol-Gemisch mit 
hoherem Methanolgehalt, bei dem die Partikel-Agglomerate eben einsinken. Die Oberflachenspannung des letz- 
teren Methanol : Wasser-Gemisches liefert die kritische Oberflachenenergie als Ma3 fiir die Oberflachenen- 
ergie y der Partikel, wie in Tabelle 1 gegeben. 

Der Dispersions-Anteil der Oberflachenenergie gamma-s-D wird mit der Inversen Gaschromatographle und Alka- 
nen als Sonden bestimmt, folgend "Inverse Gaschromatographle" - "Characterisation of Polymers and other Ma- 
terials", 391 ACS Symposium Series, D R Lloyd, Th C Ward, H P Schrelber, Chapter 18, pp 248-261 , ACS, Wa- 
shington DC 1989, ISBN 0-8412-1 61 0-X. 

[0170] In einem 500 ml Edelstahlbecher werden 1 0 g vollentsalztes (VE) Wasser und 5 g der Feststoffpartikel 81 , 
deren Herstellung oben beschrleben Ist, mittels elnesschnelllaufenden Stator-Rotor-Riihrgerate nach Prof. P. Wlllems, 
bekannt unter der Marke Ultra-Turrax® , vordispergiert. Zu dieser hochviskosen Mischung werden unter standigem 
Mischen mittels Ultra-Turrax® eine Mischung von 75 g eines langkettigen OH-terminierten Polydimethyisiloxans mit 
einer Viskositat von 80000 mPas (kauflich erhaltlich unter dem Namen "Polymer FD 80" bei Wacker-Chemie GmbH, 
D-Munchen), 4 g eines Methylsiliconharzes der durchschnittlichen Formel [(CH3)2SiO]o 2[(CH3)Si03/2]o,8 mit einem 
durchschnittlichen Molekulargewicht von 3000, einem durchschnittlichen Restethoxygehalt von 2,6 Gewichtsprozent, 
bezogen auf das Harzmoiekui, und mit einer Viskositat von 110000 mPas und 4 g eines MQ-Harzes der durchschnitt- 
lichen Formel [(CH3)3SiOi/2]i i[Si02] mit einem durchschnittlichen Moiekulargewiohtvon 2000 und einem durchschnitt- 
lichen Restethoxygehalt von 2,1 Gewichtsprozent, bezogen auf das HarzmoiekijI eindispergiert. Es entsteht eine hoch- 
vlskose, standfeste, weif3e, Oi-ln-Wasser (o/w)-Emulsion mit einer Lagerstabilitat In einem geschiossenen System bei 
Raumtemperatur von mindestens 12 Monaten. 

[0171] Zu dersohergesteiitenstandfesten Emulsion werden in einem Planetenmischernacheinander0,8g N-(2-Aml- 
noethyi)-3-aminopropyltrimethoxysilan, 0,8 g 2-Amino-2-methyl-1-propanol, 0,5 g Kalium-N-(2-aminoethyi)-3-amlno- 
propylmethylsiianoiat und 60 g gemahienes Calciumcarbonat (kauflich erhaltlich unter der Bezeichnung "OMYA- 
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CARB®5-GU" bei der Fa. Omya, D-K6ln) sowie weitere 15 g vollentsalztes Wasser zugegeben. Es wind eine cremig 
weiche, glatte, dauerhaft homogene standfeste Masse erhalten. Die Eigenschaften der Dispersion sind bei Lagerung 
unter Luftabschluss iiber einen Zeitraum von iiber 1 Jahr unverandert. 

[0172] Aus der so erhaltenen Dispersion von Organopolysiloxanen werden 2 mm dicl<e Filme erzeugt, indem die 
5 wassrige Dispersion auf eine Oberflache aus Polytetrafluorethylen aufgetragen und das Wasser bei Raumtemperatur 
verdampfen gelassen wird. Diesich bildenden trockenen, elastischen Filme, wurden nacli 7Tagen auf ihre Elastomer- 
eigenschaften hin untersucht. Die Filme zeigen eine Spannung bei 100% Dehnung von 0,32 IVlPa, eine Zugfestigl<eit 
von 1 ,2 IVlPa, eine Shore-A-Harte von 1 8 und eine ReiBdehnung von 6207o. 

10 Beispiel 2 

[0173] Eine Mischung von 75 g eines langl<ettigen OH-terminierten Polydimethylsiloxans mit einer Visl<ositat von 
80000 mPas (erhaltlich unter dem Namen "Polymer FD 80" bei Wacl<er-Chemie GmbH, D-IVIunchen), 4 g eines Me- 
thylsiliconharzes der durchschnittlichen Formel [(CH3)2SiO]o,2[(CH3) SiOs/gJo.s mit einem durchschnittlichen Molel<u- 

is largewicht von 3000, einem durchschnittlichen Restethoxygehalt von 2,6 Gewichtsprozent, bezogen auf das Harzmo- 
lel<ul, und mit einer Vislcositat von 110000 mPas und 4 g eines MQ-Harzes der durchschnittlichen Formel 
[(CH3)3SiOi/2]i,i[Si02] mit einem durchschnittlichen Molekulargewicht von 2000 und einem durchschnittlichen Reste- 
thoxygehalt von 2,1 Gewichtsprozent, bezogen auf das Harzmolekiii sowie 60 ggemahlenesCalciumcarbonat(kaufllch 
erhaltlich unter der Bezelchnung "0MYACARB®5-GU" bei der Fa. Omya. D-K6ln) werden an einem Planetenmischer 

20 dispergiert. Zu dieser hochviskosen Mischung werden 15 g einer Mischung von 5 g Feststoffpartikel B1 , deren Her- 
stellung in Beispiel 1 beschrieben ist, und 10 g Wasser (VE) an einem Labo-Top Planetendissolver der Fa, PC Labor- 
system, CH, eindispergiert und 1 ,5 Stunden nachgeruhrt. Es entsteht eine hochviskose, standfeste, weiBe, Ol-in-Was- 
ser (□/w)-Emulsion mit einer Lagerstabilltat in einem geschlossenen System bei Raumtemperatur von mindestens 12 
Monaten. 

25 [0174] Zu derso hergestellten standfesten Emulsion werden In einem Planetenmischer nachelnander0,8 g N-(2-Aml- 
noethyl)-3-aminopropyltrimethoxysilan, 0,8 g 2-Amino-2-methyl-1-propanol, 0,5 g Kalium-N-(2-aminoethyl)-3-amino- 
propylmethylsilanolat sowie weitere 15 g vollentsalztes Wasser zugegeben. Es wird eine cremig weiche, glatte, dau- 
erhaft homogene standfeste Masse erhalten. Die Eigenschaften der Dispersion sind bei Lagerung unter Luftabschluss 
iiber einen Zeitraum von iiber 1 Jahr unverandert. 

30 [0175] Aus der so erhaitenen Dispersion von Organopolysiloxanen werden 2 mm dicke Filme erzeugt, Indem die 
wassrige Dispersion auf eine Oberflache aus Poiytetrafiuorethylen aufgetragen und das Wasser bei Raumtemperatur 
verdampfen gelassen wird, Diesich bildenden trockenen, elastischen Filme, wurden nach 7Tagen auf ihre Elastomer- 
eigenschaften hin untersucht. Die Filme zeigen eine Spannung bei 100% Dehnung von 0,30 MPa, eine Zugfestigkeit 
von 1,1 MPa, eine Shore-A-Harte von 18 und eine ReiBdehnung von 570%. 

35 

Beispiel 3 

[0176] Eine Mischung von 75 g eines langkettigen OH-terminierten Polydimethylsiloxans mit einer Viskositat von 
20000 mPas (erhaltlich unter dem Namen "Polymer FD 20" bei Wacker-Chemie GmbH , D-Miinchen), 4 g eines MQ-Har- 

40 zes der durchschnittlichen Formel [(GH3)gSiOi/2]i,i[Si02] mit einem durchschnittlichen Molekulargewicht von 2000 
und einem durchschnittlichen Restethoxygehalt von 2,1 Gewichtsprozent, bezogen auf das Harzmoiekui sowie 60 g 
gemahlenes Calciumcarbonat (kauflich erhaltlich unter der Bezeichnung "0IVIYACARB®5-GU" bei der Fa. Omya, 
D-K6ln) werden an einem Planetenmischer dispergiert. Zu dieser hochviskosen l\/ischung werden 15 g einer Mischung 
von 5 g Feststoffpartikel B1 , deren Herstellung in Beispiel 1 beschrieben ist, und 10 g Wasser (VE) an einem Labo- 

45 Top Planetendissolver der Fa. PC Laborsystem, CH, eindispergiert und 1,5 Stunden nachgeruhrt. Es entsteht eine 
hochviskose, standfeste, welRe, Ol-in-Wasser (o/w)-Emulsion mit einer Lagerstabilltat in einem geschlossenen System 
bei Raumtemperatur von mindestens 12 Monaten. 

[0177] Die weitere Gompoundierung der so erhaltenen Emulsion erfolgtwiebei Beispiel 2 beschrieben. Es wird eine 
cremig weiche, glatte, dauerhaft homogene standfeste Masse erhalten. Die Eigenschaften der Dispersion sind bei 

50 Lagerung unter Luftabschluss uber einen Zeitraum von uber 1 Jahr unverandert. 

[0178] Aus der so erhaitenen Dispersion von Organopolysiloxanen werden 2 mm dicke Filme erzeugt, indem die 
wassrige Dispersion auf eine Oberflache aus Poiytetrafiuorethylen aufgetragen und das Wasser bei Raumtemperatur 
verdampfen gelassen wird, Diesich bildenden trockenen, elastischen Filme, wurden nach 7Tagen auf ihre Elastomer- 
eigenschaften hin untersucht. Die Filme zeigen eine Spannung bei 100% Dehnung von 0,53 MPa, eine Zugfestigkeit. 

55 von 1 ,5 MPa, eine Shore-A-Harte von 30 und eine ReiBdehnung von 380%. 



18 



3/20/2010, EAST Version: 2.4.1.1 



EP 1 526 153 A1 



Patentanspriiche 

1 . Wassrige Dispersionen herstellbar unter Verwendung von 

(A) organischer Verbindung, ausgewahit aus der Gruppe bestehend aus Organosiliciumverbindungen, Poly- 
urethanen und deren Ausgangsverbindungen, wie zum Beispiel Polyolen und Polyisocyanaten, vernetzten 
(Poly)Epoxiden und deren Ausgangsverbindungen, wie un- und teilvernetzte(Poly)epoxiden, (Poiy)Aminen, 
(Poly)-Amidoaminen, (Poly)l\/lercaptanen, (Poly)Carbonsauren, (Poly)Carbonsaureanhydriden, Acryiaten und 
deren Ausgangsverbindungen und Polysulphide bildenden Polymeren, 

(B) Partil<el, die zum Tail mit Wasser benetzbar sind, 

(C) Wasser und 

ggf . weiteren Stoffe. 

2. Wassrige Dispersionen gema3 Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass sie im wesentlichen frei sind von 
herl<6mmlichen, bei Raumtemperatur und dem Drucl< der umgebenden Atmosphare nicht-partil<ularen fliissigen 
undfesten, rein organischen oberflachenaldiven Substanzen. 

3. Wassrige Dispersionen gemaB Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass es sich bei Komponente (A) 
urn Organosiliciumverbindungen enthaltend Einheiten der Fonnel 



Ra(OR^)i,X,SiO(4,3.i^,)^ (i) 



handeit, wobei 

R gleiche oder verschiedene SiC-gebundene Kohienwasserstoffreste mit 1 bis 18 Kohlenstoffatomen, die gege- 
benenfails mit Haiogenatomen, Aminogruppen, Ethergruppen, Estergruppen, Epoxygruppen, i\^ercaptogruppen, 
Cyanogruppen oder (Poly)glykolresten substituiert sind, wobei ietztere aus Oxyethyien- und/oder Oxypropylen- 
einlneiten aufgebaut sind, bedeutet, 

R'' gleich oderverscliiedensein l<ann und Wasserstoffatom odergegebenenfailssubstituierterKohienwasserstoff- 
rest, der mit Sauerstoffatomen unterbrochen sein i<ann, bedeutet, 

X gleicli Oder verschieden sein Icann und Haiogenatom, Pseudohaiogenrest, Si-N-gebundene Aminreste, Amid- 
reste, Oximreste, Aminoxyreste und Acyloxyreste bedeutet, 
a 0, 1 , 2 Oder 3 ist, 
b 0, 1 , 2 Oder 3 ist und 

c 0, 1 , 2 Oder 3 ist, mit der iVIaBgabe, dass die Summe aus a+b+c l<ieiner oder gieich 4 ist. 

Wassrige Dispersionen gemal3 einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die 
eingesetzten Partil<ei (B) einen mittieren Durchmesser von 1 bis 5000 nm aufweisen. 

Wassrige Dispersionen gema3 einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass es 

sich bei Komponente (B) um anorganische, zum Teil mit Wasser benetzbare Oxide handeit, 

Wassrige Dispersionen gemaB einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass sie 
Komponente (B) in Mengen von 0,1 bis 50 Gewichtsteiien, bezogen auf 100 Gewichtsteile gesamte Dispersion, 
enthaiten. 



7. Wassrige Dispersionen gema3 einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis G, dadurch gekennzeichnet, dass es 
sich um soiche handeit, die herstellbar sind unter Verwendung der Ausgangsstoffe 

(A) Organosiiiciumverbindungen enthaltend Einheiten der Fonnel (I) 

(B) Partikel, die zum Teil mit Wasser benetzbar sind, 

(C) Wasser, gegebenenfalis 

(D) basischen Stickstoff aufweisende Verbindungen, 
gegebenenfalis 

(E) Fullstoffe, 
gegebenenfalis 
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(F) Vernetzungskatalysatoren 
und gegebenenfalls 

(G) Additive. 

Wassrige Dispersionen gema3 einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass es 
sich bei Komponente (A) zumindest zum Teil um i<ondesationsfahige Gruppen aufweisende Organosiliciumver- 
bindungen handeit. 

Wassrige Dispersionen gemaB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
Komponente (D) eingesetzt wird. 

. Formkorper hergestelit durch Vemetzung der Dispersionen gemaB Anspruch 8 oder 9. 
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